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مقدمة المؤلف : 


بحاول هذا الكتاب العملي اعام كتاب اساسبات الكيمياء التحلبلية » حيث يصف 
الفصل الاول منه الاساليب الحتبرية » ويتضمن ايضا السلامة الختبرية. يبنا تتبع الفصول 
الخمسة اللاحقة ترتيب الكتاب المنجي نفسه وكا بأني : 
الوزنية » الحجمية » الطيفية » الكهربائبة التحليلية »واساليب الفصل. 

لقد اعطيت مقدمة قصيرة من الاساسيات مع مصادر للمواد النظرية في الكيمياء 
التحليلية » وتتبم الاساسيات طرائق عمل مفصلة» نشرح ا لبعض 
تفاصيل طريقة العمل. حيث انه على الطالب قراءة طريقة العمل بأكملها » وبضمنها 
الملاحظات قبل البدء بالتجربة . ويتضمن الكتاب العملي العديد من التجارب التقليدية 
التي مر عليما الزمن مثل التعيين الوزفي للكلوريد وتعيين الحديد في الخام بالتسحيح مع 
برمنكنات البوتاسيوم. لقد اعطى الكتاب اهتاما للطرائق ال لحديثة والمفيدة للعينات الاك 
اهمية » والتي تتضمن تعيين النيكوتين في التبغ » والكلوكوز في الدم والنتريت في اللحم 
والزنك في الشعر والفلوريد في معجون الاسنان. ولم تعط طرائق عمل لطيف الاشعة تحت 
الحمراء والرنين النووي المغناطيسي › بيا تضمنت بجربه واحدة لطريمة الكروما توغرافيا 
الغازية. وعادة تعطي هذه الطراتق في فصول مختبر الكيمياء العضوية.. ان بعض 
التجارب طوبلة الى حد ما» وقد تصبح غير ملاعة للصفوف الكبيرة ذات جدول زمني 
محدد. ومع دلك فقد تصبح ذات قيمة اذا جعلت غارب احتبارية عند نهاية الفصل 
الدراسي » حيث يتمكن الطالب من العمل وبأشراف أقل . 

اود ان اشر اılرgفر Harold Mac Nair‏ معهد فرجينيا الفني لمراجعته طرائق 
العمل المذكورة جميعهاء ولاستعال احدى نجاربه والني اعطيت ي طريقة العمل 6-6. 
وختاما اود ان اشكر العديد من طلبني في الكيمياء التحليلية الذين اجروا عددا كبيرا من 
هذه التجارب» وكذلك اشكر مساعدہم في التدريس الذين ساعدوا ي التخلص من 
اخطاء التجارب غير المنجزة. 


John H. Kennedy 


مقدمة المترجمين : 


بالنظر لاهية هذا الكتاب بالنسبة لطلبة الدراسات الاولية فقد ارتأينا توجمته ليكون 
جهدا متواضعا في سبيل دفع عجلة التعريب والتأليف في الوطن العرني عامة وني العراق 
خاصة . لقد اولت القادة السباسبة اهمية كيرة بعملية التعلم في مراحلها الحتلفة بما فيا 
المعاهد والجامعات» وقد قدمت القيادة السياسية دعا وتشجيعا من خلال وعى حقيقة 
اساسية وهي انه لايكون هناك تطور بدون تبني الع Tse EEE‏ 
جسدتها مقولة القائد صدام حسين حفظه الله حن قال : 

(ان حاجة الامة العرية الى الاهتام بالعلم مساوية لحاجما لان تعيش ٬اد‏ لم يعد 
بالامكان لاية امة ان تعيش كامة محترمة يكون ها دور في المجتمع الانساني العالمي لبناء 
ا لحضارة او الحضارات الانسانية من دون ان تحترم العلم ويکون ما باع محدد ي تطوير 
اکتشافاته واستخدماته). 

كا اولت قيادة ازب والثورة والرفيتق القائد صدام حسين حفظه الله بصورة خحاصة 
اهاما بالجامعات وتجلى ذلك عقولة سيادته. 


(ان ال جامعات هي مركز البحوث وهي مركز التصور وليس مركز التعامل مع الموجود 
ونما هي مركز التصور الذي ينقل الموجود الى حالات افضل). 
واحیرا نمدم شکرنا لوزارة التعلي العالي والبحث العلي ورئاسة جامعة صلاح الدين 
وكلية التربية لاتاحتها الفرصة لترجمة هذا الكتاب ولدعمها المتواصل للدراسات العلمية 
والتربوية . ونتقدم بالشكر والتقدير للدكتور ‏ امم اعيل عى. د الظاه ر لجهوده 
في تقوم الكتاب علميا والدكتور حميد ادم ويي للتصحيحات اللغوية القيمة. 
والله ولي التوفيى 


المترجان 
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General Laboratory Techniquesinleغ‎ ةı‎ it تاlıنقت-‎ 1 


في فصل المقدمة هذاء سيتم مناقشة العديد من التقنيات الحتبرية الشائعة › 
المستعملة في الطرق التحليلية والمتضمنة قياس الكتلة وقياس الحجم والنقل الكي . 
وسيؤخذ بنظر الاعتبار نقنبات مختبرية اكثر خصوصية تتضمن استمال الاجهزة في فصول 
لاحقمَة › مع توجمات مفصلة لاجراء تحليلات مختلفة . 


Laboratory Notebook ji ٽlطhحاlم‎ رihد‎ 1 


بعد الاعداد الصحيح لدفتر ملاحظات مختبري شيثا اساسا لمشروع مختبري ناجح › 
سواء كان يستعمل للدراسات الاولية أم للاججاث المتقدمة أم للاججاث الصناعية المهنية . 
ان كلمة المفتاح هنا هي التوثيق ۸۲410۸ 0u‏ » ويجب ادخال المشاهدات جميعها 
-النوعية والكية - في دفتر الملاحظات مع التاربخ والتوقيع . 


ومن ناحبة مثالية فأن اي شخص ماهر في الفن » سيتمكن من اعادة تنظيم ماتم 
انجازه من قبل من ومتی والنتائج . 

هناك عائقان غالبا مايمنعان الطلبة من اعافظة على دفاتر ملاحظات صحيحة . الاول 
هو ان طرق العمل النجريبية المبعة نالا في كتب او ملازم موزعة خحاصة › لذلك برى 
الطلبة عدم الجدوی من استنساخحها ي دفائر ملا حظاتہم . ومح ذلك وحتی عند عدم 
تسجيل الارشادات الرفية » بجحب ادال اسم امصدر الى دفتر اللاحظات . هناك عادة 
طرائق عدة لاجراء التحليل ›» وي بعض الاحيان تستعمل اكثر من طربقة ي درس 


\ 


التحليل لقارنة طريقة جديدة مع احرى قدعة . ولادحال المشاهدات النوعية في دفر 
الملاحظات اهمية عظيمة حى عند اتباع ارشادات مطبوعة . فرعا يكون لاحدى عيناتك 
لون يختلف عن البقية » اويحتوي محلولك راسبا لابراه الطلبة الاحرون في الصف . تساعد 
المشاهدات في تحديد الاحطاء وتزودنا بالوثائىق المطلوبة لاهمال حيمة الحاولة بالمشاهدة 
(انظر الفقرة 6-2 من الكثاب النظري) . العائق الثاني هو افكار الطالب المسبقة عن دفتر 
الملاحظات » والافكار غالبا ما تنشأ ني الصفوف الي تكتب فيا التقارير الحتبرية في دفتر 
املاحظات والتي تقدم للتقيم . فى أغلب الاحيان ينظم الطالب دفتر ملاحظات أنيق 
ورائم ومرتب بشكل جميل » وعندما يسأل يشرح الطالب بفخر أنه (او انها) يسجل 
المعلومات جميعها على قصاصة من الورق (ورقة ترشيح عند عدم توفر نوع أحر) » ومن م 
ينمل تلك المعلومات ي البيت الى دفتر الملاحظات . ان ال لجال ليس من متطلبات دفتر 
الملاحظات الصحيح » بل المطلوب تسجيل العلومات الاساسية جميعها. إن دفتر 
الملاحظات محص الطالب › وان اي تيبم له من قبل المدرس يحب ان يعتمد على صحة 
توثيق النتائج . 
دعنا نتنحرف قليلا عن الموضوع ونتصور دفر ملاحظات مختبري مستعمل ي بحوث 
صناعية . حيث ان لكل شركة دفترا حاصا بها يؤدي ثلاث وظائف على الاقل : - 
1- توثيق ,التجارب المنجزة والافكار الوليدة من الاحث لمساعدة الباحث في كتابة 
تقارير» والتخطيط لعمل مستقبلي . 
2- توثيق التجارب المنجزة والافكار الوليدة في حالة ترك الباحث للعمل واستمرار انجاز 
المشروع من قبل شخص آخر. 
3- توثيق التجارب المنجزة والافكار الوليدة لمساعدة الشركة في الحصول على براءة 
اختراع » وني رفع الدعاوي الخاصة ببراءة الاختراع . 
ان الوظيفة الاوى مشابة لتلك التي لدفتر ملاحظات الطالب على الرغم من ان 
التجارب المستقبلية تملا من قبل مفردات الفصل الدراسي . 
بعد التقديم الواضح شيا اساسا للوظيفة الثانية ومع ذلك فأن الطالب سیکون حکما 
عند الحافظة على دفتر ملاحظات واضح بصورة كافية لكي يستطيع شخص أخر متابعة 
العمل واكتشاف معنى النتائج . ويتوضح السبب لذلك عندما يستلزم الأمر رجوع الطالب 
الى التجربة بعد اسابيع عدة » وذلك لكون التقرير الاولي غير مقبول لسبب ما. إن 


٤ 


المعلومات المدونة في دفتر الملا حظات والي كانت تبدوواضحة ي اليوم الذي دونت فه قد 
تكون الآن غير واضحة للطالب الذي كتبما » وقد تكون هناك حاجة لاعادة تجربة كاملة 
بسبب عدم امكان اعادة تنظي العمل الاصلي . 

تضع الوظيفة الثالثة متطلبات عدة لاعداد دفتر الملاحظات ولتي قد تكون غير 
ضرورية لدفتر ملاحظات دراسي . ومع ذلك فالكثير من الطلبة الذين يدرسون فصولا في 
الكيمياء التحليلية قد ينخرطون في يوم ما في البحوث الصناعية لذلك يكون لاكتسابہم 
عادات جيدة في بداية مراحل التعليم قيمة عظيمة . ماهي بعض تلك المتطلبات؟ . 

بحب استمال دفتر ملاحظات جلد مع صفحات مرفة بصورة متعاقبة وبذلك لاعمكن 
اضافة او حذف صفحات ي المستقبل . كا بحب وضع التاريخ على الصفحات جميعها 
مع التوقيع » وعادة مايشهد عليما كيمياوي آخرء لاسا عند تسجيل فكرة واجراء نجربة 
رئیسة ئ Key experimen‏ ( تسجل فکرۃ براءة اختراع للعمل) ويجحب تسجيل المدونات 
جميعها با حبر وتأشير الصفحات جميعها غير المستعملة لمنع التدوين في اي وقت لاحق . 
ولا جوز مسح اوازالة اي من المدونات . بحب تأشير الاخطاء حیث نتب بداياتها بجروف 
كبيرة كا بحدث عند اجراء تغيير في العقود القانونية . وبحب كتابة الاسباب لاي رم مغر 
ي فقرة المشاهدة . 

على الرغم من عدم الحاجة الى الال وكون مسألة التنظيم متروكة للعام » بحب ان 
يكون دفر الملا حظات مرتبا بصورة مقبولة لانجاز الاغراض الحددة . إن احدى طرائق انجاز 
شكل الرتيب هي ادخال المعلومات الكية جميعها على احدى الجهات (على سبيل الخال › 
الجهة العنى من الصفحة) » بينا تسجل طاق العمل جميعها ( او مصادر طرائق 
العمل ) والمشاهدات النوعية على الجهة الاحرى ( على سبيل الخال » الجهة اليسرى من 
الصفحة) » كا هو مبين في الشكل 1-1 . 

ماهي المشاهدات النوعية الوثيقة الصلة بالموضوع ؟ انه من الافضل كثيرا تسجيل 
العديد من الاشياء الي تعد غير ضرورية حذف شيء قد يصبح عاملا خحطيرا ٠.‏ اذا 
سنحت لك فرصة مناسبة لرؤية دفتر ملاحظات عالم مشهور › فقد جد العديد من 
الاشياء العادية والمشاهدات النوعية غير المهمة . يستطيع المؤلف ان يورد مثالا من تجربته 
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الشكل 1-1 مثال لدفتر ملاحظات مستعمل لتدوين نتالج عملة تعيين اوكسيد الكالسيوم . 

کن اجراء اختزال اليورانيوم 1۷ الى اليورانيوم 111 في مختزل جونز [0٥65‏ 
rede‏ » فاذا كان الاختزال تاما اصبح لون الحلول احمر نتيجة لا 111(0) ولكن اذا 
لم يتم الاخحتزال » فسيكون لون الحلول اخحضر غامقا نتيجة لوجود ۷(0]) إن التجارب 
المعادة الي كان من المفترض ان تعطي ا(11])نقيا قد اعطت علولا احضرغامةا في الختبر 
الثاني . 

واخيرا تبين بان التغير في اللون المي ليس بسبب ا(1۷)بل لكون انختبر الاول قد 
أضيء بضوء مصابيح خيط التنكستن بيا أضيء الختبر الثاني بمصابيح الفلورسينت . 

تزداد الدقة ي تقدم المعلومات باستعال دفتر ملاحظات ذي صفحات مخططة على 
شكل مربعات . ومثل هذه الصفحات تسهل عمل, جداول للمعلومات » ويعكن من 
تسجيل المعلومات بشكل بياني مباشرة . يحب تأشير المعلومات جميعها › ويتم ذلك 
بادخالما الى ال جداول . وبوضوح فإن هذا بتطلب تخطيطيا مسبقا من جانب الباحث. ومع 
ذلك فحى افضل تحطيط موضوع بمكن أن يفشل » لذلك يجب ترك فراغ متاح لأية 


۱٦ 


معلومات ضرورية اضافية . بعمكن ان نورد احد الامثلة البسيطة عن طربقة حجمية صمم 
فيها جدول لتدوين قراءات السحاحة الابتدائية والنهائية والتي كان فيا تركيز المادة المراد 
للها عالیا جدا بصورة غير متوقعة بحيث زاد حجم الكاشف عن سعة السحاحة 
50مللتر» وتتطلب اعادة مل السحاحة واحذ قراءات حجمية اضافية . - 


يحب استعال دفتر الملاحظات محذر. على سبيل الخال » لامجوزان يستعمل كصينية 
حمل بيكرات تتوي على حوامض او قواعد مركزة »> حيث ان انسکاب احداها يودي الى 

مسح المعلومات جميعها لفصل كامل . كا يحب حاية دفتر الملاحظات من التأاكل 
ا والنار والطعام ومن فقدان التوضيح الصحبح . 


تصور بعض الشركات الصناعية دفر الملا حظات الحتبري على الميكروفام microfilm‏ 
بصورة دورية لمنع فقدانما . 


ونع هذه الطريقة ايضا ادخال تدوينات الى التوثيق في وقت لاحق . كا بحب على 
الطالب ان بتذكر دانم بان فقدان دفتر اللا حظات قد بتطلب العديد من الساعات 
المحتبرية الاضافية في اعادة التجارب . وقد يكون هذا محفزاً كافاً للمحافظة والاهتام بدفتر 


Measurement of mass alll قياس‎ 2-1 


تدحل عملية الوزن في اغلب طرق العمل التحليلية . ان الفصل 5 في الكتاب النظري 
مكرس للطرق الوزنية من التحليل والتي يكون فيها المؤشر الكي هو الكتلة . من ناحية 
اخحری › وفضلاً عن ذلك فان التحليلات جميعها الحتوية على عينات صلبة تقريبا تسجل 
حتوى المادة الحللة على اساس الوزن »› وهذا يعي النسبة المثوبة الوزنية > لذلك يحب وزن 
العينة قبل اجراء التحليل . وبالرغم من ان التركيب بالحجم غالبا ما يستعمل للعينة 
السائلة والغازية » فان التركيب بالوزن شائم اشا ادا يتضمن تحضر الكواشف 
وحاليل القياسية المستعملة في التحليل عادة عملية وزن . لاتجرى عمليات الوزن جميعها 
با ميزان نفسه : - 


يحرى وزن كميات صغيرة من المادة بدرجة عالية من الدقة ميزان علبلي analytical‏ 
li « balance‏ یم وزن كميات كبيرة من المادة والى حتاج الى مستوى متوسط من الدقة 
عادة ميزان التحميل من الاعلى ع" 1ل 03٥ا‏ مه] او ميزان لاني -_الذرا ل triple-beam‏ 
balance‏ . 


Mass Versus Weight : jjl Jباقم الكتلة‎ 


بالرغم من تسمية قياس الكتلة «عملية وزن» لكنه يجب التذكر بان هناك فرقاً اساسا 
بين الكتلة والوزن . 

في المحتبر» تقاس الكتلة » الي هي مقياس لكية المادة » ”ص » الموجودة . والوزن في 
ا لحقيقة هو مقياس للقوة » الذي يكون فيه التعجيل نتيجة للجذب الارضي » ع. وهذا 
يعني (قانون نيوتن الثافي) › 


f = ma )1—-1( 
w = mg )1-2( 

وهکذا» ومن المعادلة (1-2) » نرى بان الوزن يتناسب طرديا مع الكتلة ويكون ع 
ثابت التناسب . تظهر التعقيدات لکون ال ع غير ثابت عند النقاط جميعها على الارض . 
ان الوزن » ۷ ٠‏ لشيء ما في مدينة دينفر ٣۷۴٣ء(‏ الواقعة على ارتفاع 5500 قدم فوق 
سطح البحر هو اقل من وزن الشيء نفسه في مدينة سان ديا كو 0عء01 521 الواقعة قرب 
سطح البحر ولكن كتلة الشيء» " هي نفسها . لاعطاء مثال اكثر اثارة » فان وزن رجل 


er - 1 .“‏ ۰ = ۰ 
الفضاء على القمرهو حى مقداره فقط على الارض » لكن تب كتلته نفسها. هذا 
بتبين بسهولة اذا تقاس الكتلة في العمل العلمي - على عكس الوزن - حيث بعكن 
اعادة اجراء التجارب في انحاء العام جميعها وحتى في مختبرات الفضاء مستقبلا . 
يقاس الوزن لشيء ٠ا‏ بكفة الميزان » وتقاس الكتلة باميزان . وبا ميزان » بقارن وزن 
الثيء مع وزن كتلة ae ls A cma a‏ 
ي جال الجذب الارضى (اومجال جذب اخ »› فان قي ع تكون متساوية . وهكذا› فعند 


حصول التوازن 4 


(3- 1) باي W = W‏ 
ع فاي mg = m‏ 
يتم وزن الاشياء على اليزان » ولكن تكون النتيجة النهائية هي الكتلة . تحدد عملية 
الوزن بوضوح بالقابلية على ملاحظة الوزن المكافىء (المعادلة 1-3) والشك في قيمة الكتلة 
القياسية (المعادلة 1-4) . 
تتوفركتلة قباسية عالمية على هيئة كتلة 1 - كغم من سبيكة بلاتين- ايريديوم مخزونة 
ي سفرıس‏ — Sevres, France lij‏ „ 
وتتوفر مقابیس تانوبة (معابرة ممابل لياس العالملي) ي احاء العام جمعها وي مکان 
مثل المكتب القومي للمقاييس Nationa! Burea of Standards(N8S)‏ ي واشنطن . 
بعكن ارسال الاوزان القياسية في الختبرات الى ال )N88(‏ للمعايرة ومن مم حكن استعال 
هذه الاوزان التي تم معايرتها من قبل ال )N85(‏ لعايرة اوزان اخحرى ولعايرة ميزان محليلي 
احادي الكفة. 


Analytical balance : الميزان التحليل‎ 


اميزان التحليلي هو جهاز له القدرة على اكتشاف الفرق في الوزن بين الوزن القياسي 
والعينة (معادلة 1-3) ل < 1 جزء من الليون مم1 > على سبيل المثال » حكن بسهولة 
تمييز فرق مقداره “10 غم في وزن 107 غم . ان الميزان التحليلي ال مثالي الموجود في مختبر 
التحليلية له قدرة وزن 160 الى 200 غم وحساسية مقدارها + 0.1 ملغم . لذلك ععکن 
وزن عینات ذات زنة > 100 ملغم وضبط مقداره + %0.1 . 

تتوفر للعينات اللأصغر موازين شبة مايكروبة كع٥٣‏ 4اط ٥إعصنصع؟‏ (ذات قدرة 
وزن 50 الى 100 غم وحساسية مقدارها 0.01 ملغم) وموازين تحليلية مايكروية 0إ¡ 
analytical balances‏ (ذدات سعة 10 -20 غم وحسباسبة مقدارها + 0.001 ملغم) . 

ان ا لجهاز التقليدي هو ميزان دو كفتين وذراعين متساويين »> حيث توضع العينة على 
احدی الكفتين وتوضع الاوزان القياسية على الكفة الاخرى . لايزال استعال هذا النوع 
من الميزان شائعا جداء الا انه بدا الميزان اللجديد ذا الكفة الواحدة والذراع غير المتساوية 


۱۹ 


بصبح يزان التحليلي المفضل › وذلك لسرعته وملا عته ولدقته العالية . يحتوي النوعين على 
العناصر الاساسية نفسها على الرغم من ع ان بعضها مخفياً عن النظر في الميزان ذي الكفة 
الواحدة . 

ان الذراع هو العنصر الاساسي للميزان . كا هو مبين في-الشكل 2-1 » ترتكز الرافعة 
(۱) على داعم مركزي . ويم احداث القاس بوشور ذي حافة شبيبة بالسكين (2) مرتكز 
على سطح أملس ومستو بصورة حرجة حيث بوفر ذلك حاملا دا احتكاك واطيٰ ا 
وتعتمد اللحساسية العالية للميزان على هذا الحامل . تصنع الحافة الشبيبة بالسكين 
والقاعدة الملساء من مادة صلبة ا ومقاومة لفترة طويلة مثل الياقوت الصناعي . 


عند وضع جسم على احد طري الذراع فانه محدث عزما ۵٥۴1١۲‏ (القوة مضروبة ي 
المسافة) » والذي يحاول ان يدير الذراع حول نقطة الارتكاز الي تكون على شكل سكين . 
تعا كس هذا العزم ف اميزان التقليدي ذي الكفتين الاوزان الموضوعة على الجهة الاخرى 
للذراع وتحدث عزما معا كسا مساويا . لذلك › 

,عص = المسافة × القوة= العزم المتكون نتيجة للعينة 

داع ير ۳= العزم المتكون نتيجة للاوزان 
(1-5) راع ”= ,]عص عند نقطة الاتزان 


اذا (واذا فقط) کان طولا الذراعین ,1 و ب1 متساویین › فان ر" =ص. ان 
تساوي طول الاذرع هو مطلب حرج آخر في بناء الميزان التقليدي ويمكن فحصه باوزان 
قياسية . 

ان احدى فوائد الموازين الحديثة احادية الكفة هو عدم اهمية تساوي الذراعين وذلك 
لوضع الاوزان القياسية والعينة على الجهة نفسها من الذراع . عند اضافة العينة ترفع 
الاوزان القياسية لكي تعاد نقطة التوازن (الوزن بالتعويض) › وبذلك فأن وزن العينة 
يساوي مجموع الارزان القاسة المرفوعة . كذلك تتوفر موازين كهربائية تستعمل فا قوة 
كهرومغناطيسبة بدلا من الاوزان القياسية لاعادة نمطة التوازن . 


لتعريف طول الذراع بدقة »> حب ان تثبت العينة على بعد محدد على الذراع بصورة 
واضحة . ويتم ذلك بوساطة الركاب مد٣۲ناء‏ (3 في الشكل 2-1) الذي يستقر على حافة 
احرى شبيبة بالسكين (4) . وهذه فائدة احرى للميزان ذي الكفة الواحدة » حيث يحتاج 


£ 
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الشكل -١‏ 2: مخطط مفصل ليزان احادي الكفة وغير متساوي اللراعين (مؤسسة متلر للاجهزة) . (1) ذراع (2) حافة 
شبية بالسكين (3) ركاب (4) حافة شببة بالسكين للركاب والكفة (5) كفة اليزان (6) صفبحة زجاجية (مؤشس ليزان ذي كفة 
واحدة (7) مفتاح ايقاف الكفة والذراع (8) مكبس موهن الذبذية الهوالي (9) اسطوانة مركزية لموهن الذبذية المرالي (10) مفتاح 
ازالة الاوزان القياسية (11) مفتاح التصغير. 
الى ركاب واحد فقط مح حافة شبيبة بالسكين ملحقة › بيا يحتاج الميزان ذوالكفتين الى 
رکابین. توضع العينة على الكفة (5) » التي تكون متصلة بالركاب . 

بجحب ان يتمكن المشاهد من ملاحظة وقت حصول نقطة التوازن » لذلك يحب توفر 
اشارة خحاصة تبين موقع عدم الاتزان ء٥١01-٤۴‏ . يحتوي الميزان التقليدي على مؤشر 
وتدریج ( فكلا ازداد طول الموشر ازداد ممدار الاغناء 5 لكية معطاة (فری الكتلة › 
" 4) غير متوازنة . والحساسية هي ثابت التوازن » × في المعادلة 1-6 . 
D = kAm (1-6)‏ 


وما وحدات هي افسام التدريج لكل ملغرام . مکن زيادة الحساسة ا 
قابل للتنظيم لرفع مركز الثقل . 


1 


يستعمل في ميزان ذي كفة واحدة «مؤشر ضول؛ بدلا من المؤشر الميكانيكي . بهد 
الطريقة بمكن زيادة طول المؤشر المؤثر لبعطي حساسية عالية . تتصل صحيفة زجاج: 
(عليما شبكة من الخطوط ) مخططة بتدريج عمودي باحد طرفيالذراع (6 في الشكل 
1 -2) » ور ضوء المصباح من خلاهما الى الشاشة » تكبر الصورة النانجة وتعكس على 
زجاج - ٿلجي السطح موضوع في مقدمة الميزان. 

عندما يكون اليزان في حالة عدم التوازن » يصبح في حالة حركة . يكون الميزان 
التحليلي كثير ا لحساسية بحيث لابمكنه تحمل حالة اللاتوازن الكبيرة »> حيث تتحرك الذراع 
بحرية . بجحب ايقاف الميزان (7 في الشكل 2-1) عند اضافة او طرح اوزان او عينة وبعكسه 
يحدث تلف ي الحافات الشبية بالسكين. تحتوي الموازين على موقفات الذراع وموقفات 
الكقة. ان موقف الذراع يرفع الذراع بحيث لاتبق الحافات الشبية بالسكين (2) و(4) 
على اتصال مع الصحائف المستوية . بعكن استعال موقفات الكفة لدعم معظم الوزن 
على الكفات ومنعها من التأرجح » مع نمكين المشغل من معرفة اي من طرفي الذراع 
ألقل . عند أزالة الموقفات » يتذبذب الذراع حول نقطة الارتكاز» وذلك بسبب 
الاحتكاك الواطئ المقترن بالحافات الشبيهة بالسكين » وتاج ذلك الى وقت طويل قبل 
ان يصل الذراع الى استقرا ركامل . اما فا بخص موازين ذوات الكفتين » فأن الاغراف 
على الجهة اليسرى ي تقسبات التدريج يعادل بالاعراف بي الجهة العنى للحصول على 
قىمة موقع الاستقرار. لتقليل الوقت اللازم للوصول الى نقطة الاستفرار ي اضافة موهن 
الذبذبات ع١‏ امصهل ولاسا ي موازين ذات الكفة الواحدة الحاوية على موهنات 
الذبذبة اهوائية المتكونة من مكبس متصل بالذراع يتحرك ضمن اسطوانة مركزية مثبتة على 
علبة الميران (9,8 في الشكل 2-1) . عند تحريك الذراع يتعرض اهواء المحصور الى تمددات 
وتقلصات ضثيلة عا يؤدي بالذراع الى الوصول الى نقطة الاستقرار بسرعة . وغالبا ما 
تستعمل موهنات الذبذبة المغناطيسية في الموازين التقليدية ذات الكفتين. 

يكن احد اكير الاختلافات العملية بين موازين ذات الكفة الواحدة وذات الكفتين 
ف طريقة استعال الاوزان . في الميزان التقلبدي' ذي الكفتين»› تستعمل محموعة من 
الاوزان منفصلة عن اليزان لاضافة كتلة على الكفة العى مساويهة لكتلة العسنة على الكفة 
اليسرى . حمل الاوزان يدوا علط صغر وحفظ في صندوق مصمم حصيصا عند عدم 
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استعاطما . وبالمقابل » فالاوزان تكون مثبتة داخحل الميزان ذي الكفة الواحدة (الشكل 2-1) 
ولاترك علبة الميزان ابدا. . ترفح هذه الاوزان بصورة ميكانيكبة بوساطة افراص ءادال على 
الجهة الخارجية من علبة الميزان (10 في الشكل 2-1) و لحين تساوي الكتلة المرفوعة 
مع كتلة العينة (على سبيل المثال » ضمن 100 ملغم) . يقرا الفرق البق بصورة مباشرة 
بوساطة التدريج الضولي ءاaءء‏ 1ءذامه . وفضلا عن الفوائد الموصوفة اعلاه والمتعلقة 
بتساوي طول - الذراع وعدد الحافات الشبيهة بالسكين» تتصف ظريقة الوزن هذه 
(التعويض) بفائدة حقيقية جدا وهي ان الاوزان لحمل يدويا. وللسبب نفسه اصبح 
الطابة وامحللون جميعهم لايمتمون بنقل الاوزان من الصندوق الى الميزان واعادتا مرة 
احرى الى الصندوق دون خدشها او اسقاطها او تلوشا بالاتربة . 

بجحب ملاحظة فائدة اخحرى للوزن بالتعويض › حيث ان حساسية K(‏ في المعادلة 6 -1) 
اميزان هي دالة للوزن. يحدد وزن العينة عادة باوزان لحين حدوث الانحراف 0 على 
التدريج . مم يحدد الفرق المتبتق في الكنلة من المعادلة 1-6 د التقليدية للوزن › 
بجحب تحديد قيمة ) لكل قيمة ل » ولكن با ان الحمل ثابت دانماً للوزن بالتعويض › 
فان قيمة K‏ تبقى ثابتة لاوزان العينة كلها . 


عمل ميزان ذي الكلفة الواحدة : Single-pan balance operation‏ 


بالرغم من الفوائد الي تم منافشتها اعلاه ليزان دي كفة واحدة » هناك قليل من 
الشك حول حول المزيد وا لمزيد من الحتبرات الى هذا النوع . وعلى الرغم من كونها اغلى 
فني الصف التحليلي الذي يحتاج فيه کل طالب الى ميزان ذي كفتين » عکن ان يشارك 
اثنان او حى ثلائة طلاب يي ميزان ذي كفة واحدة. 


تتغير التوجات الالة بعض الشيء مع موديلات خاصة » لذلك بج استشارة 
المدرس قبل استعال الميزان . 


بصفر الميزان في البداية وذلك بالتحرير الكل للموقف (المفتاح 7 في الشكل 2-1) 
وبادارة منظم التصفير لحن الحصول على قراءة على التدريج المضيء مقدارها صفر. بعد 
تصفير الميزان يعاد الى وضع التوقف بالمفتاح 7 » حيث بعكن وضع العينة الان على الكفة . 
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تأكد بعد ذلك من اقفال باب الميزان » بحيث لاتؤثر تيارات المواء على قياس الوزن . ويعد 
من عدم المغالات التأكيد على وجوب وزن المواد الكيمياوية والعينات في حاويات » وان 
لاتوضع مباشرة على كفة الميزان . حول مفتاح الايقاف الى موضيع التحرير الجزي فهذا 
سيسمح للمشغل ان يرى اي طرف من الذراع اثقل بدون اتلاف الحافات الشبية 
بالسكين. ابد بادارة مفتاح الاثقال (10) والذي غالبا مايترافق مع وزن العينة زكمثال » 
0 غم لحاوية زجاجية) حى يتغير التدريج المضيء (او يظهر «الوزن المراح») . وهذه 
العملية تزيح اوزان» قياسي "” في الشكل 2-1» ين ازالة اوزان أكر من وزن العينة بکثیر. 
على سبيل الخال » قد تكون ازالة 20 غم قليلة جدأ» الا ان 30 غم تكون كثيرة جدا. 

ارجم المفتاح الى الموقع (20 غم ي هذا المغال) › م کرر طريقة العمل هذه باستعال 
مفاتيح الاوزان الأصغر . بعد ان يتم تحديد وزن الشيء الى الوزن الصحيح الذي يمكن ان 
زاح » مثل 24.6 غم (الجسم کو 6 غم ولكن < 24.6 غم) ٤‏ یدار مفتاح 
الايقاف الى موقع التحرير الكامل . اقرا التدريج المضيء بعد ان يصل الميزان الى مرحلة 
التوازن حيث تاج الى بضع ثوان فقط وذلك لانه مزود بموهن الذبذية اهواني (8و 9ي 
الشكل 2-1) . وتستعمل عادة اة en‏ لقراءة التدريج . ان وزن 
الثيء هو مجموع الاوزان المسجلة بوساطة مفاتيح الاوزان التي قد أزحت زائدا قراءة 
التدريج ارجع الميزان الى وضع الابقاف التام . 


Rules for using analytical balance : قوانین لاستعال اليزان التحليلي‎ 


تلخص القوانين ٍ الاتية طرق العمل المصممة للحصول على قياسات وزنية حقيقية 
باستعال ميزان دي كفة واحدة » وعنعم تلف الميزان ي الوقت نفسه . تطبق القوانين مع 

مراعاة اعتبارات اضافية مثل الحذر عند استعال الاوزان . 

1 - تأکد من ان الميزان في وضع الايقاف التام قبل وضع الحمل على الذرإع (اضافة او 
ازاحة العينة او الاوزان) . على المشغل عند الانتهاء ثرك الميزان في وضع الايقاف 
التام. ۰ 

2 - اغلق باب الميزان اثناء وزن شيء ما نع تيارات المواء من تشويش القراءة . عند 

الانتهاء على المشغل غلتق باب الميزان لمع دخول الغبار والاوساخ الى الميزان. 
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3 - يكن وضع الزجاج والسيراميك والمعادن (غير الفعالة) او اشياء بلاستيكية 
وحاويات فقط باس مباشر مع كفة الميزان نع التأكل. 

4 - امسك الاشياء الجافة باستعال ملقط (او كفوف- وليس باليد العارية - لمن 
التصاق الشحوم والرطوية) . : 

5 - يجب ان تكون الاشياء جميعها بدرجة حرارة الغرفة وذلك لوزنما بصورة دقيقة . ان 
الشيء الدانيء سيولد تيارات حمل داخل علبة الميزان ما يؤدي الى ظهوره بوزن 
احف من وزنه الحقيق . كذلك يكون المواء الدافيء داخل احاوية اقل كثافة من 
المواء المزاح » وهذا يؤدي ايضا الى احطاء سالبة محددة . ويمكن ان يزيد الخطأ عن 
0 ملغم لحاوية وزنہا 50 غم ! 

6 - ان الاشياء التي تلك شحنة مستقرة 13۲8# ا2ء بعكن ان تعطي قراءات وزنية 
خحاطئة . والانتظار لبضع دقائتق بمکن ان یکون کافاً لتبديد الشحنة » او بمكن 
مسح الشيء بقطعة من جلد الشمواة كام ةط الرطبة قليلا . 

7 حتاج المواد المتطايرة الى ماذير خحاصة » داحل امبولات كعاامم"صه زجاجية 
مغلقة . وحتى عند الوزن بحاويات تقليدية » بجحب ان تكون الحاوية مغطاة بشكل 
محكم لمنع فقدان المادة وتأكل اليزان. 

8 - يجب وضع العينات على مركز الكفة » اذا كان ممكناء وذلك لنع اتلاف الحافة 
الشبيبة بالسكين. 

9- لنم حدوث اخحطاء في القراءة »> حب فحص قراءات الوزن قبل تصغيرها » حيث 
ان قلب الارقام سيؤدي الى حط في التحليل كبقية الاحطاء في طريقة العمل . 

0 -استعمل اليزان نفسه لعمليات الوزن جميعها الي تتضمنا عملية التحليل (عادة 
يحتار الطلبة ميزان لفصل كامل) . تجرى عملية قياس الكتلة بوساطة الفرق › لذلك 
لایدخحل حطاً الميزان المطلق ي تحديد الخطاً عند استعال الميزان نفسه . 

1 يجب الحافظة على الميزان وعلبته نظيفاً بصورة دقيقة . حيث ان الفرشاة المصنوعة من 
شعر الجمل مفيدة لازالة الغبار والمواد المخناثرة . 

لامجري عملية تنظي الميزان تحت اية ظروف كانت بدون موافقة مسبقة من المدرس . 
ونحب الابلاغ عن اي ميزان غير مستو (مؤشر الفقاعة) او الذي لمكن نصنيره في 

الحال . 
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Other balances : موازین اخری‎ 


لاتجري عمليات تحديد الكتلة جميعها في مختبر التحليلية بالستعال اليزان التحليلي . 
ولاتحتاج محاليل الكاشف التي ستعاير لاحقاً الى الدقة التي يوفرها الميزان التحليى » لذلك 
.كن وزنها بصورة اسرع على ميزان من نوع آخحر . ولايجري الوزن ايضا عند الحاجة الى 
>٠‏ 150 غم من الكاشف » والتي لابمكن ان توزن على الميزان التحليلي الشائع (الذي 
سعته عادة 160 غم » في حين تزن الحاوية اللازمة ل 150 غم عدة غرامات) . 
توفرت حديثا موازين التحميل من الاعلى بصورة كبيرة في الختبرات لاجراء مثل هذا 
النوع من العمليات . وقد حلت بسرعة محل ميزان ثلالي الذراع » الذي يتكون من ثلاثة 
تدريجات عشرية من الوزن . وتتحرك هذه الاوزان حو الخلف وغو الامام على تدريج معاير 
للوصول الى التوازن . ان ميزان ثلاي - الذراع بسيط ومقاوم وقليل الكلفة › الا انه 
لايعتلك حساسية عالية (+ 0.10 الى 1.0 غم اعتادا على الموديل) . وفي المقابل » فان 
ميزان التحميل من الاعى ذا السعة المشابة للميزان التحللي له ضبط + 0.001 غم »› 
ومتوفر ايضا بسعات > 1 كغم بضبط + 0.01 غم. كذلك فانها ليست اكثر دقة فقط من 
موازين ثلاثية - الذراع بل توفر قراءات رقية مباشرة > بذلك تكون اسرع بكثير واقل 
عرضة الى خطاً القراءة وي الحقبقة حكن ربطها الى آلة طابعة او حاسب 
الكتروني وبذلك لايحتاج المشغل الى اي تسجيل لقراءة الوزن . مع ذلك فانہا اغى بکثیر 
من موازين ثلاثبة - الذراع راو الميزان ذي الكفتين) . 


التصحيح نتيجة الطفو : Buoyancy Correction‏ 


عل الرغم من انه يتوضح مباشرة ان وزن الاشياء بقل عند وزنها تحت الماء » فقد 
لايكون واضحا حدوث التأثير نفسه في المواء . وبعبارة احرى » بقل وزن الاشياء عند وزنها 
ي وسط ماثع عا هو عليه عند وزنها ي فراع . الفرق هو الطفوء الذي ثل وزن المائم 
المراح من قبل الثيء > ويعتمد الوزن على حجم الشيء الموزون . اذا كان للشيء الموزون 
كثافة الاوزان المستعملة للموازنة نفسها »> فعى ذلك ان ها الطفو نفسه » ولايدخحل ذلك 
اي خط . ان الاوزان التقليدية مصنوعة من الصفر ۲5s‏ (الكثافة = 8.4 غم / سم) او 
من الفولاذ المقاوم للصداً (الكثافة = 708 : هذه هي الاوزان المستعملة في موازين ذات 
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الكفة الواحدة) » لذلك فقد يكون ها كثافات اكبر بكثير من كثافة العينة . ان معظم 
العبنات الصلبة ها كثافات عالية الى درجة بحيث لاحتاج الى تصحيح نتيجة للطفو. من 
ناحية اخرى » فعند وزن اشياء ذات كثافة بحدود 1 غم / مللتر او اقل » بلاحظ الخطا 
نتيجة للطفوء ويحب اجراء تصحيح . ان التصحيح يساوي + 0.11 % عند وزن كمية 
من الماء » وجحب عدم اهماله عند استعال الماء في مقايسة الزجاجيات الحجمية . 


بقة العمل 1-1 : الدقة في الكتلة 


Precision in determination of mass 


اساسیات امم : یوزن شيء معدي خامل مرات عدة بوساطة عدد من الطلاب 
على ميزان ذي كفة واحدة لتحديد الدقة المتضمنة في تحديد الكتلة. 


توجہہات i٥٤٤٥‏ : بعطی کل طالب قطعة معدنية ع4ا اaاع"‏ مرفة داخحل ظرف 
ايتا . يتم اخراج القطعة المعدنية من داخل الظرف باستعال ملقط صغير ثم توزن على 
ميزان تحليلي. يسجل الوزن في دفتر الملاحظات» وتوضع القطعة داحل الظرف وتعاد الى 
مقر العمل وتعطى الى طالب آخحر. بزن الطالب الثاني القطعة على ميزان مختلف وبعطيها 
الى طالب ثالث . 
بعد ان يتم اربعة الى ستة طلاب وزن القطعة » تعاد الى الطالب الاصلي وتكرر 
ال کر ا ا بح ت ال راد ا کیت کن کی غا د فان 
كتلة القطعة لرات عدة. تسجل قي المعدل جع" والاعراف القياسي لاةل١هاء‏ 
deviation‏ لکل طالب ي الصف وتقارن . يتم حساب الاحراف القياسي مجموعة 
يطلب من بعض الطلبة لكي يعملون على تثبل تصرفات «عال قذرين» . حيث بم 
تناول القطعة باليد واسقاطها على منضدة الختبر عند نقلها من طالب الى آخر. قارن 
الاحراف القياسي هذا الاسلوب مع الضبط الذي تم الحصول عليه اعلاه. 
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ملاحظات : Not:‏ ِ 
-١‏ بمکن اجراء هذه التجربة بصورة ملاعة حلدل اليوم الاول للخت نا یم فف 
العينات الحهولة . 


Measurement of volume : قياس الحجم‎ 3 - 1 


يقترن التعريف الاساسي لوحدة الحجم ايضا بوحدة الكتلة القياسية . وهذا يعني بان 
يعرف الحجم الذي يشغله 1 كغم من الماء عند 3.98 "م (درجة الكثافة العظمى) وضغط 
1 جو باللتر» ويتبعم ذلك ان الحجم الذي يشغله 1 غم من الماء سيكون 1 مللتر. يعتمد 
الحجم للاغراض العلمية جميعها على الطول وهذا يعني ان السنتيمتر اللكعب (سم) 
يساوي المللر. .م ذلك بدخل خطاً صخر عند استع ال الرحدات حيث ان الوحدتين غير 
متساویتین » وان 1 مللتر= 1.000028 سم" . تعطى قياسات الحجوم في الختبر التحليلي 
باللتر او الللتر. 


على عكس الكتلة › بتغير حجم مادة ما مع درجة الحرارة . ولايزيد حجم محلول ما 
فط مع ازدياد درجة الحرارة » بل بزداد 2 الحاوية اشا . عند درجة حرارة الغرفة › 
بتمدد الحلول الاني بععدل 0.025 %/ م٠‏ وععنى اخر» فان تغير 4م في درجة حرارة 
الغرفة سيغير الحجم 0.1./ . وعا ان الكتلة ثابتة » فهذا يعني ان الكثافه والتركيز سينقصان 
با معدل نفسه . معظم الختبرات الان مكيفة بحيث يحافظ على درجة حرارة الغرفة عند 
0 م (68"ف) تقريبا على مدار السنة. ومن ناحية ثانية بمكن ان يصبح تأثير درجة الخحرارة هذا 
ڌڏي تاثير هام ي في الحتبر غير امكيف الذي يكن ان ترتفع فيه درجة الحرارة في وقت الصيف 
اع من °35 م » وينتج من ذلك خط مقداره 0.4./ في الترکیز عند ترکه بدون تصحیح . 

تنسب قياسات الحجوم جميعاً الى درجة حرارة قباسية والتي غالبا ماتؤخذ على انها 
20 م لكونما درجة ملاعة . 

تكون تغيرات الحجوم التي تحدث في الاواني الزجاجية اصغر بكثير من تلك الي 
تحدث في الحاليل المائية . ان معدل إلقدد للزجاج الرقيق ككواع ا؟هء هو 0.003 % /مُ 
تقرياً و %0.001 م فقط للبیرکس ۲۲۴م . بعکن اهمال هذا التاٹیر عدا الحالات 
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الي تحدث فما تغيرات كبيرة في درجة الحرارة . وهناك سحذير واحد يحب قوله فيا بحص 
تمدد الحاويات الزجاجية : عند تسخين قطعة زجاجية قياسية » مثل دورق حجمي (على 
سبيل الخال » عند 100م للتجفيف) » فيمكن أن لاترجع الى حجمها الاصلي عند 
تبريدها الى 20م لذلك لاينصح بتسخين الاواني الزجاجية القياسية ابدا الى درجات 
حرارية عالية (يفضل احتضانها عند °20م او خزنها عند 37م هو مدى حراري معقول 
للاواني الزجاجية القياسية) . 

ويجحب التذكر ايضا بان السوائل العضوية بصورة عامة تتمدد اسرع بكثير من الماء 
ولذلك يكون لتنظيم درجة الحرارة اهمية اكبر عندما يتم التحليل بتلك السوائل. 


Glass ware for volume measurements : qج|| اواني زجاجي قات‎ 


تجري قياسات الحجوم جميعها في مختبر التحليلية بصورة اساسية في حاوبات زجاجية. 
ان الزجاج خامل تجاه الكيمياويات جميعها تقريبا ومعامل تمدده الحراري صغير وتكون 
مشاهدة ارتفاعات السائل سهلة ي حاوية شفافة . تتوفر انواع عدة من الاوالي الزجاجية 
لاحتواء ونقل حجوم معلومة من الحلول كا هو مبين في الشكل 3-1 . صممت بعض مہا 
(بيكر» ماصة قطارة أ#ذم ع«امطمهءل (قطارة طبية) » اسطوانة مدرجة في الشكل 3-1) 
لقياس ونقل حجوم تقريبية وهي مفيدة في طراثق العمل الي لاتكون فيا الاخطاء الي 
هي عدار اجزاء عدة من اللسب الثوية مهمة › وهي سربعة وملاعة . 


يستعمل الحللون لقياس الحجم الدقيق والمضبوط دوارق حجمية ٥1٣٤مص v0] u‏ 
burets تlzlzwy pipets تlصley flasks‏ . سنوصفٰ هذه انزجاجیات بصورة 
مفصلة مع التعليق عليها ي البداية بشكل عام . 

تكون علامات الحجم المقايس صحيحة فقط للاواني الزجاجية النظيفة بشكل جيد. 
يمكن ملاحظة الاوساخ او الشحوم بسرعة وذلك لان سطح الزجاج النظيف فقط بحكنه 
ان يبحافظ على طبقة رقيقة متتظمة من الماء . ان الانكسارات في هذه الطبقة الرقيقة » على 
سبيل المثال تكون قطيرات على انسح » تدل على وساخة الانية الزجاجية . يفضل 
تنظيف الاواني الزجاجية القياسية بمحلول مسحوق الغسيل الدافيء. فاذا م يتم التنظيف 
بعحلول مسحوق الفسیل › بمکن استعال ملول تنظیف دافيء ۸٥ناںآهء‏ عمنموهاء. 
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يبحضر محلول التنظيف مزج 10 الى 15 غم من ثناني كرومات الصوديوم او البوتاسيوم مع 15 
مللتر من الماء في دورق حجمه 500 مللتر (مقاوم للحرارة) م اضف ببطئٰ حامض 
الكبريتيك المركز مع تحريك الدورق . تتحول في البداية الحتويات الى كتلة حمراء شبه 
صلبة ثم تذوب مع اضافة مزيد من ,150 وبعد التبريد » بمكن نقل محلول التنظيف الى 
قنينة للحفظ . بمكن اعادة استعال محلول التنظيف الى ان يصبح ذا لون احضر نتيجة 
لاحترال (1۷) ٣٣‏ الى (111) .ان علول التنظيف اكال جدا وججب تنظيف ابة كمية متناثرة 
منه في الحال وبعد ان يتم تنظيف الانية الزجاجية حب غسلها بشكل جيد بالماء المقطر. 


تايس الاوالي الزجاجية المستعملة لقياسات الحجم الدقيقة اما باحتواء آذه to co‏ 
)1٥(‏ او بتقرر يغ to deliver (TD)‏ الحجم المعين . 


تعد القايسة بالتفريغ مهمة للاواني الزجاجية مثل الماصات 
والسحاحات التي تستعمل لنقل السائل وهكذا فليس من لمهم في اذا كانت 
الماصة المبينة في 1 -3 (0) تحتوي على 10 مللتر» حيث ان الاهمية هي 
في تفريغ 10 مللنر بالضبط من الحلول الى الاناء المستقبل . ومن جهة اخرى يقايس 
الدورق الحجمي بالاحتواء وهذا يعني > اذا اذیب 0.05 مول من كاشف ني ال اء م خحفف 
الى علامة 500 مللتر فسيكون الحلول 0.1 فور مالي بالضبط . يمكن دمج الدوارق الحجمية 
مم الماصات لانجاز العملية الاتية : عند ملىء ماصة حجمها 50 مللتر بمحلول 0.1 فورمالي 
اموصوف اعلاه فان 50 مللتر بالضبط من الحلول الي مثل 0.005 مول من الكاشف› 
بعكن ان تنقل الى اناء اخر. مع ذلك يحب ملاحظة انه یتم سحب اکر من 50 مللتر من 
الكاشف الى داحل الماصة (الكية المتبقية داخحل الماصة بعد التفريغ ) وهذا يعني بانه 
لابمكن اعادة هذه العملية عشر مرات لتفريغ جميع ال 500 مللتر من لول الكاشف. 


تظهر كيفية قراءة الشخص لستوى سطح السائل ي دورق حجمي › او ماصة او 
سحاحة على انها مهمة مرهقة » ومع ذلك فان الدقة في قراءة الحجم ستعتمد على مسساحة 
المقطع العرضي للانبوبة . هذا السبب يكون الانبوب ضبقًا عند خط المقايسة للدوارق 
الحجمية واااصات (انظر الشكل 3-1)عندما يكون السائل ي انبوب ضيق » بنحرف 
السطح على شكل هلال یدعس حيث يقراء عادة قعر الشكل الملالي . ويساعد على 
اجراء القراءة وضع قطعة بيضاء تحتوي على منطقة غامقة حلف الشكل الملال ي كا هو مبين 


0. 


0 
: 
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الشكل 3-1 : اواني زجاجية لقباس ونقل حجوم معلومة من الحاليل ۸ يكر» 8 ماصة تنقيط (قطارة طية ) » € اسطوانة 
مدرحة 0 ماصة حجمة » ۴ دورق حجمي › و ۴ سحاحة 


في الشكل 4-1 . اما العامل الاخحر في قراءة الحجوم هو التغير الظاهري في موقع القراءة 
×14 هوم لذلك يحب ضبط ارتفاع العين مع السائل للحصول على قراءات 
صحبحة . فاذا كان مستوى عينك فوق السائل » تكون قراءة الحجم اصغر» واذا كان 
مستوى عينك اسفل السائل » تكون قراءة الحجم اكبر (الشكل 4-1)وهذا العامل مهم 
جدا في حالة السحاحات بصورة خاصة . بمعكن ان تحدث احطاء نتيجة للتغير الظاهري 
ي موقع القراءة في قراءات اجهزة احرى ي الخحتبر. ان اجهزة القياس الي بكون فما المؤشر 
فو التدريج هي احد الامثلة › ولنم هذا النوع من الانحطاء » غالبا مايزود التدريج رة 
على شكل شريط ضيق . وءندما ينطب المؤشر وصورته » لايحدث خطاء نتيجة للتغير 
الظاهري ي موقع القراءة . 
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Negative determinate error 
Correct eye levcl tor reading: V = 42.36 mL 


Sl “Positive determinate error 


الشكل 4-1 : طربمة قراءة السحاحة نع الخطاء نتيجة التغرر الظاهري لوقع القراءة عند وضع القطع الداكن نحت الشكل 
املالي بقلبل » يظهر الشكل بصورة داكنة وسيلاحظ ارتفاعه بسهولة . بحب ان يضبط ارتفاع العين مع الشكل الملالي لنم 
الخطاء الناتح من الغير الطاهري لوقعم القراءة . اذا شوهد من الاعل ستظهر القراءة ف الاسفل > ا اذا شوهد من الاسفل ( 
ستظهر القَراءة ف الاعل . 


: Volumetric flasks ةaeجضÈا الدرارق‎ 


تتوفر الدواری الحجمة بسعات من 5 الى 5000 مللر. وتقابس عادة باحتواء حجم 
نوعي specific volume‏ عند °20 م عندما لاء الى الخط الحقور على العنتى (الشكل 
3-1) . واحیانا » تقایيس ابصا بالتفريغ › ويي هذه الحالة يشير الخط العلوي (عثل 
حجم اکہر مع الاحذ بنظر الاعتبار الحجم المتبي في الدورق بعد التفريغ ) الى التفريغ . 


تستعمل الدوارق الحجمية في التحضيرات الحددة للمحاليل القياسية . يضاف وزن 
معلوم من الكاشف الى الدورق › وبعد الاذابة » يضاف المذيب لغاية الوصول انى الخط 
امحفور. تستعمل الدوارق الحجمية ايضا للعينات حيث يمكن اخحذ جزء معلوم لكل 
E aE er‏ 
n‏ الف 
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وكا هو الحال ي اية اداة زجاجية حجمية دقيقة »> يحب تنظيف الدورق الحجمي 
بصورة جيدة وشطفه قبل الاستعال . ولاينصح بالتجفيف الا نادرا » ولكن يحب شطف 
الدورق بالمذيب النقي قبل تحضر الحلول . واذا كان التجفيف ضروريا » فيفضل استعال 
طريقة التيار الموالي بالتفريغ من المواء (لاينصح باستعال المواء المضغوط لانه قد بحتوي 
على قطيرات من الدهن ) على عكس التجفيف في الفرن . 

يعكن تحويل الكاشف الصلب الى الدورق الحجمي باستعال قع المساحيق وبعد ان 
بم اضافة الكاشف يجب شطف القمع بالمذيب وهو موضوع داخل الدورق حيث يتم 
غسل اية جزيئات متبقية من الكاشف الى داخحل الدورق . 

بعد ان ينم اضافة الكاشف › يجب ملاء الدورق الى النصف تقريبا» ومن م جحرك 
حركة دورانية لاذابة الكاشف وتكوين محلول متجانس . يضاف المذيب الى قرب العلامة 
ويعطى وقت للاح للمذيب الموجود على العنى للنزول وتنجز الاضافة الاخحيرة باستعال 
قطاره طبية . يغطى الدورق بصورة جيدة م بقلب بصورة متعاقبة للتأكد من حصول 
التجانس . وبعد ذلك بمعكن تحويل الحلول الى قنينة خزن حسب الرغبة . 

تكون مقايسة الدورق الحجمي ضرورية فقط للعمل ذي اقصى دقة حيث ان دوراق 
صنف ۸ بسعات >50 مللتر هما تفاوت < %01 مسموح عن القيمة المسماة. ومع 
ذلك فان الدوارق الحجمبة ذات الكلفة الاقل والدوارق القديمة التي قد اسيء استع اها 
بعكن مقايستها بسهولة باستمال ميزان التحميل من الأعلرى top — loading balance‏ . 

یتم وزن الدورق النظيف ال جاف ٠‏ مم لاء بالماء لحد العلامة عند درجة حرارة معلومة 
(تفضل 20م ) ومن ثم بعاد وزنه . بعشل الفرق في الوزن » مد۷ وزن الماء ي الدورق 
الموجود عند هذه الدرجة الحرارية ويبحسب الحجم باستعال الجدول ١-١‏ بكون ان عملية 
الوزن تتم في اهواء مقابل اوزان من الحديد غير قابل للصداء . وقد تم الاخذ بالحسبان 
التصحيح نتيجة للطفو وتغير حجم الحاوية الزجاجية . الجدول ١-١‏ يعطي الحجم › 
۷ » الذي يشغله ١‏ غم من 1,0 (عدد الللترات لكل غرام) حيث ان : 
(مللتر) رم۷ = (مللر) ب۷ × (غم) W۷‏ 


م / ۴ الكيمياء التحليلية المملي e‏ 


. ول 1 1: الحجوم الي شط 
لستيل - غير قابل للصدا" 1 ۰ | 


الحجم (مللار/غم) 


ر الى 0° نا لقا 
2م 

کک ند درجة الحرارة 1 : 

القیاس ‏ (م) 


| اأ : ار“ . . . 
يل) والغير ي حجم الاناء. 
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على سبيل الال » اذا احتوى دورق حجمي سعة 500 مللتر 499.1 غم عند 25م » 
فان حجمه المقايس عند °25 م هو 499.1 × 1.0040 = 501.1 مللتر. حجم الدورق 
الحجمي عند 20م سیکون 499.1 × 1.0037 = 500.9 مللتر. 
ایاصات pipets‏ 
نستعمل الماصات لنقل حجم معلوم من محلول بصورة كمية من حاوية الى اخرى . هناله 
عده انواع من الماصة وبدرجات مختلفة من الدقة ولاستع الات مختلفة . ان قسما ما 
مبين ي الشكل 5-1 وخواصها معطاة في الجدول 2-1. 

بحب استعال الاصة الحجمة اعام volumetric‏ (الى تعرف عاصة النقل) 
transfer pipet‏ للاعال التحلبلىة ذات الدقة العالة : وتقایس بتعريغ حجم ابت وھی 
متوفرة بحجوم من 5ل 200 مللر. ماصات الصنف ۸ بحجم >5 مللتر ها تفاوت 
< %0.2 مسموح به . بجحب مقايسة الماصات اذا اربد الحصول على دقة اعلى . ان ماصات 
مور Mo‏ إو ال ماصات المستخدمة للمصول كأاعمام اaءأعهاهإعء‏ مناسبة لتفر يغ حجوم 
مختلفة بدقة مقبولة 0.5 الى %1.0 (عند تفريغ اقصى حجم ) ولكن ليس بدقة عالية . 
وتعرف مماصات القاس ؟اعما¡م neu‏ وهي متوفرة بحجوم من 0.1 الى 25 مللر 

کحجم اقصی . 

تكون الماصات الذاتية كاعمام زاج" ٥‏ )ااه (ماصات التوزیم)5٤عمام dispensing‏ 
مفيدة عندما يكون من المطلوب سرعة اعادة تفريغ الحجم المعطى بدقة مقبولة وهي 
متوفرة بحجوم من 0.1 الى 2000 مللتر ولكن الال المعتاد هو من 1 الى 100 مللتر وبتفاوت 
< %05 مسموح به . ان الماصة من نوع امحقنة عمرا -عماإرء» الشكل 5-1 0› 
هی مأاصه موزعه وهی مفىدة للحجوم الصغرة حدا 0.001 ای 1 مللر) . حیث 
بسحب السائل الى داخحل نهاية بلاستيكية قابلة للابدال » لذلك تصبح عملية التنظيف 
غير ضرورية . بسحب حجم مقاس الى داخل النهاية بوساطة مكبس يعمل بنابض » ومن 
ثم ينقل بعكس الفعل بوساطة زر قابل للضغط . يكون الضبط عال با فيه الكفاية 
)%2.0 عل 1 ملل الى %3.0 عند ١‏ مللی) بالممارنة الحجوم الصغرة المتعامل 
ا . 


على عكس ماصات القياس »› الحاوية على علامات للحجوم من الصفر الى اكبر 
حجم مسمی وحتوي ماصات النقل عل علامه مقايسه عمفورة وأحدة فقط . علاء 
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الشكل 5-1: ءاصات : (۸) مور» (8) المصول » )١(‏ حجمية (اللقل) » (0) الذاتية (امحقنة) » () لبداء (۴) عة . 


اماصة الى هذه العلامة باستعال تفريغ ضثبل بوساطة منتفخ مص مطاطي ١ءططنم‏ 
suction bub‏ او بالربط الى منفاخ مرذذ pصآنام‏ إoاھ۲امیھ‏ (لاججوز ان ع الماصات 
بالسحب بالفم لان الكيمياويات الخطرة يكن ان تصل الفم ) . توضع :باية الماصة ي 
الاناء المستام وتترك لتتفرغ . تتبقق قطرة من السائل في اسفل الماصة › وي معظم الماصات 
لاججوز نفخ هذه القطرة الى الخارج لان الماصة قد تم مقايستها مع بقاء القطرة حيث يتبق 
حجم تكراري اذا جعلت نهاية الماصة بتهاس مع جدار الاناء لبضع ثوان (يوصي ب 10 
ثوان) قبل الازالة . التفصيلات معطاة في طريقة العمل 2-1 ومبينة في الشكل 6-1 . 

توجد ماصة اخحرى مفيدة لتفريغ حجوم صغيرة هي ماص ılدI lambda pipet‏ . 
وکا هو مبین في الجدول 2-1 » بمکن ان تقایس بالتفریغ 12 او بالاحتواء ۲ وبحب 
النفخ للخارج لازالة القطرة الاخحيرة »> با » اذا عت مقايستا بالاحتواء 1۳ فان السائل 
لمتبقي يحب ان يغسل الى الخارج با مذيب. 
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الجدول 2-1 : الاصات وخواصها 
الاسم نوع المقاية العات التفاوت المسموح طربقة الاستعال 
المتوفرة (مللتر) به الفوذجي ٠.‏ 


الحجمة TD‏ 0.5 200 0.2 -—0.4 تريغ حجم ابت وتصر بف حر 

مور TD‏ 0.1 -—25 0.1 —1.0 تفریغ حجم مختلف مع التصربف ای حط 
المقابسة الاسفل 

الممول TD‏ 0.1 -—25 0.3 -1.0 تقريع ابت او متفر م نح احر ره 
e‏ 

الملصول TD‏ 0.1 —10 1.0 2.0 تفریغ حجم متغر مه اللتصربف الى حط 
المقايسة الأسفل 

أستولد - فولین ۲5 10-05 1.0-2 ٠‏ تفريغ ثابت مع نفخ اخر قطرة للخارج 4 

لدا TD‏ 0.001 —2 0.2 -0.5 تریغ حجم ثابت ي نشخ اخر قطره للخارج 

المحمنة (الذاتة) 15 0.001 —1 0.3 -0.6 تفریغ حجم ثابت مع نغریغ النهابة بالحقنة 

ماصة حقة TD‏ 0.001 — 1 1.0 2.0 تريغ حجم متغير مع کن يدفع ال نحط 
المقايسة الاسفل 


يكون التفاوت المموح به اعلل بعض الثيء للعات الاصغر وال للعات الاكبر الحدولة 
+ يكون للإاصات المصنعة حديلا حلقة مصوغة قرب نهايتا الطيا تشير الى وجوب نفخ اخحر قطرة للخلرج_ِ 


يدعى ال جزء المعلوم من العينة المنقول الى حاوية الاستلام بالقطفة اoںونله.‏ ان 
الماصات هي الادوات الاكثر فائدة للقطف. لقد تمت الاشارة سابقا الى ان دمج 
الدورق الحجمي الستعمل لتحضير محلول العينة والماصة المستعملة لنقل جزء معلوم منه 
هو من الاشياء الفينة في مختبر التحليلية . وللعمل ذي اقصى دقة › بقايس الدورق 
الحجمي بدلالة الماصة. في هذه الطريقة » يتطابق الخطاء المطلق لكليما . على سبيل 
لمغال » بعكن ملاء دورق سعة 250 مللتر بماصة سعة 25 مللتر لعشرات مرات . ومع ذلك 
اذا حددت نقطة الامتلاء بالماصة بعلامة على الدورق » حكن تحضير محاليل الى علامة 
لمقايسة الجديدة هذه . وبمكن ان لايكون الحجم مساو 250 مللتر بالضبط (على سبيل 


TY 


المثال » اذا كانت الحجوم المفرغة للاصة هي 24.97 مللتر بالضبط › فان العلافة على 
الدورق ستصبح عند 249.7 مللتر) الا انه من المعلوم ان القطفة المسحوبة من الدورق 
بهذه الماصة سيكون بالضبط م من مجموع محتوى العينة في الدورق . 


طريقة العمل 2-1: الضبط ي تعيين الحجم ومقايسة الاصة : Precision in‏ 


determina tion of volume calbiration of a pipet 


اساسیات : ینقل حجم معلوم ( 5 الى 25 ملتر هو حجم مناسب) الى اناء مستقبل موزون 
بوساطة ماصة حجمية . يعين وزن الاء ومن م بحسب حجم الماصة من الجدول ١-١‏ . 
تعاد طربقة العمل مرات عدة لتعيين ضبط (الانحراف القياسي (standard deviation‏ 
العملية . قارن هذه القيمة مع الضبط الذي يتم الحصول عليه في قياس الكتلة (طريقة 
العمل )١٠-١‏ . ستؤحذ احسن قيمة وسطية (المعدل «دعء. او المتوسط ٣ةالعءص‏ کا هو 
مناقش في ال جزء 1-2 من هذا الكتاب ) بعد ذلك كقيمة مقايسة للاصة . وللمقارنة › اذا 
سمح الوقت تجرى عملية تعيين الضبط في قياس الحجم نفسه بوساطة ماصة القياس 
والاسطوانة المدرجة (ملاحظة )١‏ . 


توجىبات ك«ەiاءءDi۲‏ : يحب تنظيف الاصة نظف دافيء او» اذا كان ذلك غير 
مناسب » ممحلول التنظيف الدافيء . وللتنظيف »› اسحب الكاشف النظف للاء ثلث 
لماصة (لاتستعمل فك بحاصة عند استعال ملول التنظيف) . امسك للماصة بصورة 
افقية تقريبا » ومن تم دور لكي تبتل السطوح جميعها ء مم افرغ الماصة › واشطفها بالماء 
المقطر بصورة جيدة . اذا كانت الماصة لاتتفرغ بصورة صحيحة » حيث لاتزال طبقة رقبقة 
متروكة فيجب اعادة التنظيف. زن حاوية مغطاة فارغة بدقة لغاية ‏ + ١‏ ملغم» بحب 
ان تكون كبيرة لتسع تفريغات عدة (قطفات) من الماصة. 

اسحب كمية قليلة من الماء الى داخحل الماصة بوساطة منتفخ المص كأ هو مبين ي 
الشكل 6-1 م اشطف الجزء الداخلي للاصة . كرر العملية لثلاث مرات على الاقل 
(ملاحظة 2). وبعد ان يتم شطف الاصة املاءها الى مابعد علامة المقايسة » ارفع 
امنتفخ » وبسرعة غطي النهاية العليا لماصة بالسبابة لنم الماء من النزول تحت العلامة 


٩A 


[الشكل 6-1 (8)] . تحتاج هذه الخطوة الى تمرين . ميل الماصة قليلا » ثم امسح الجزء 
الخارجي [الشكل 6-1 ()] . اجعل نباية الماصة باس مع جدار الحاوية الزجاجية › 
تم اترك سطح السائل للتزول بالتدريج الى علامة المقايسة (ملاحظة 3) . تاكد من ان قعر 
الشكل الملالي هو فوق علامة المقايسة. ضع نهاية الماصة ي داخحل الاناء المستقبل 
الموزون » ى اترك الماء ليتفرغ (ملاحظة 4) . وبعد انقطاع الجريان » اجعل نهاية الماصة 
باس مع السطح الداخلي للاناء المستقبل لمدة 10 ثوان ( الشكل 0(6-1))› ثم دور 
الماصة لازالة القطيرات التي قد تكون ملتصقة بناية الماصة . لاتنفخ لاخراج القطرة 
اللاحيرة المتبقية ي نهاية الماصة . 


زن الاناء المستقبل » مم عين كمية الماء المنقولة بالفرق . بعكن اضافة القطفة الثانية الى 
الاناء ١‏ لمستقبل الموزون بدول تعریغ وحفضف › وجحب نمل قطفات عدة › وم الوزن لتعین 
الضبط ي قياس الحجم . کن امحاد حجم الماء المغرغ من الجدول 1-1 . 


A B 


الشكل 6-1 : استمال الماصة : 4 اللىء » 8 الاحتاظ بالسائل للنقل » € ازالة اي سال من على الخارج +5 النقل الى اناء 
الاستلام 


۳۹ 


ملاحظات 


1 


اذا تمت مقايسة الاسطوانة المدرجة بالاحتواء )۲٥(‏ 7 فيجب ان تكون الاناء 
اموزون › بيا › اذا تم مقايستها بالتفريغ (۲2)فیجب سکب الاء داحل اناء 
الاستقبال الموزون. 

طريقة العمل هذه ضرورية عند استع ال الماصة لحلول جديد حيث لاججحدث عفيف 
او تلوت للمحلول المراد نقله. 

تحتاج السيطرة على مستوى سطح السائل الى مارسة وتكون افضل اذا بللت السبابة 
قليلا : فاذا كانت جافة جدا فيكون من الصعوبة السيطرة على الجريان › واذا كانت 
مبللة جدا هن الصعوبة احداث فتحة بدون نزول مستوى السطح بسرعة كبيرة. 
عند نقل الماصة الى اناء الاستقبال » فان طريقة العمل الجيدة هي في تفادي مسك 
منتفخ الماصة› والذي قد يحدث تسخن الحلول. 


Burets lll 


النوع الثالث من الادوات الزجاجية المضبوطة التي تستعمل بشكل واسع في 


مختبر التحليلية هي السحاحة. وكا هو مبين في الشكل 3-1 فهي طويلة› 
وهي انبوبة مقايسة طويلة مع نوع من الصمام عند احدى النهايات حيث لايسمح 
بتنظيم جريان الحجم. تجري عملية التسحيح باضافة الحلول القياسي للكاشف من 
السحاحة الى العينة. للسحاحة نهاية مستدقة بحيث تسمح باضافة حجوم صغيرة 
من السائل (بصورة انموذجية 0.01 ملاتر) الى الاعوذج قرب نقطة النهاية. تتشابه 
السحاحة مع ماصة القياس وذلك لانه بعكن اضافة اي حجم لغاية السعة 
القصوى ولكن يسمح استمال السحاحة سيطرة افضل على الحجم بوساطة الصام 
وبذلك توفر ضبط اكبر» بصورة انغوذجية 0.1 الى %0.2 


على الرغم من ان الحبس الزجاجي المبين في الشكل 3-1 هو الصام الاوسع 
استعالا » تتوفر انواع احرى من الصامات. ان اقلها كلفة هو المكون من كرة 


زجاجية داحل انبوبة مطاطبة. وبتغير شكل الأنبوبة عند الكرة الزجاجية بمكن للشخص 


¢٠ 


ا محلل ان سمح بجربان الحلول. يحب تزیبت المحبس ذي السطح الزجاجي أدںهاع 
اع - لیکون سدادا کا للسائل ونع تجمد امحبس . تہاجم مالیل ال N4081‏ 
الزجاج » واذا تركت ي السحاحة لفارة زمنية طويلة »> فستؤدي الى تجمده المحبس. يجب 
شطف السحاحات بصورة جيدة بعد ان تكون قد استعملت للمحاليل القاعدية . ان 
الصامات المصنوعة من التفلون 10۸؟٤۲‏ منع حدوث هذه المشا كل لانها حاملة ولاحتاج 
الى تزييت. 

تتوفر سحاحات ذات صامات ميكانيكية للامتلاء والتصفير التلقاي وهي مفيدة 
بصورة خاصة للسحاحات التلقائية. 

كا في الدوارق الحجمية والماصات » فالسحاحات يحب ان تنظف جيدا قبل امكانية 
استعالما لقياسات الحجم المضبوطة. بفضل اجراء التنظيف بمحلول الغسيل والفرشاة 
الطويلة المصممة خحصيصا للسحاحة. واذا كانت هناك حاجة لحلول التنظيف › فيجب 
ان يسحب بوساطة التفريغ من المواء الى داخحل السحاحة المعلقة بصورة معكوسة مع 
جعل نهايتها مغطسة في محلول التنظيف. ان هذا سيسمح للمحلول المنظف بالقاس مع 
السطح الداخلي كله تقريبا وبدون ان يلامس الحبس المزيت. وبعكس ذلك» فان الحلول 
المنظف قد يزيل المادة المزيتة ويجعلها تكون طلاءا على سطوح زجاجية اخرى. وبعد 
التنظيف » بحب شطف السحاحة بصورة جيدة بال اء المقطر. 


اضافة المزيد من الزيت وبحب تشحم الحبس بصورة قليلة (ان الشخص الحلل غير الخببر 
الشحم قرت الثقب. 

عند درست امحبس بصورة صحبحة فانه بظهر بصورة شفافة عندما يلامس الاسطوانة 
الزجاجبة » ويكون منعا محكا لانسياب السائل. 

بعكن فحص صلاحية الغلتق وذلك بلا السحاحة بالماء وملاحظة تغير الحجم مع 
الوقت. 


٤١ 


يحب ان لاتكون السحاحة جافة قبل الاستعال. ولكن عندما تكون مبللة بالماء او 
بعحلول مختلف عن الكاشف المستعمل» فيجب شطفها بالكاشف الجا يد. وينجز ذلك 
بالطريقة نفسها كا في شطف الماصة بالحلول : يضاف حوالي 10 مللتر من الكاشف الى 
السحاحة مع كون الحبس مغلقا ومن ثم تدور السحاحة » بيا بحافظ عليما بصورة افقية 
تقريبا. لكي يبلل السطح الزجاجي الداحلى بصورة تامة ومن ثم يترك الكاشف ينزل من 
خلال النهاية » وتعاد العملية مرتين اخرتين. بمكن الان ملا السحاحة الى فوق علامة 
الصفر. حب ازالة اية فقاعات هوائية من داخحل النهاية »> وينجز ذلك بفتح احبس بورة 
كاملة لفترة وجيزة للسماح للكاشف بالاندفاع بقوة والجريان خلال النهاية. يمكن الان 
حفظ مستوى السطح الى او اسفل علامة الصفر. بجحب اخذ القراءة الابتدائية بعد ترك 
حوالي دقيقة لنزول الكاشف ولاتحتاج ان تكون 0.00 مللتر. ولكن » تأكد من ادخال 
القراءة الابتدائية الى دفتر ملاحظاتك. الان اصبحت السحاحة جاهزة لعملية التسحيح. 


لاجراء عملية تسحيح » بجحب على الشخص الحلل ادخال نهاية السحاحة بصورة 
جيدة ي داخحل اناء التسحيح بصورة عامة دورق مخروط„ Erlenmerye Flask‏ . 
بحب مسك المحبس وتحريكه كا هو مبين في الشكل 7-1 لنع الارنخاء الفجاني للمحبس 
ما يؤدي الى عدم احكام الغلق. يحب اضافة الكاشف (المسحح) بمقادير كبيرة (عدة 
ملليلترات) عند بداية التسحيح » طبعا » باعتبار ان الشخص الحلل يعلى تقريبا حجم 
نقطة النهاية. وغالبا ما يكون هذا صحيح في العمل المكرر وفي الفصول التحليلية › وقد 
تحتوي التوجيهات على معلومات كهذه مثل المدى متوقع . وني حالة عدم توفر معلومات او 
يكون المدى الحتمل كبير » بعكن فحص انموذج تقريبي صغير بسرعة للحصول على قيمة 
تقريبية تمكن هذه الطريقة الشخص المحلل ايضا ملاحظة نقطة النهاية غير المعتادة . وحى 
عند اجراء الحاولة الاولى بصورة حذرة» يجب ان نفهم انه هنالك احتالية عالية بانها الاقل 
دقة بسبب هذه الافتراضات. 


عند الاقتراب من نقطة النهاية » يحب تقليل مقادير الحجوم المضافة حتى الوصول الى 
نقطة النباية اي اضافة المسحح قطرة فقطرة بعد كل اضافة » بحب عريك اناء التسحيح 
بشكل دائري لمشاهدة فا اذا تم الوصول الى نقطة النهاية. قبل نقطة الاية بحب شطف 
اطراف اناء التسحيح بالمذيب (عادة الماء) بوساطة قنينة غسل. وكبديل لذلك» بعكن 
شطف الاطراف بان ميل اناء التسحيح ويدور بحذر. عند الوصول الى نقطة الناية انتظر 
۲ 


الشكل 7-1: المعالبة الصحيحة باليد حبس الحاحة 


30-0 ثانية للاكتال نزول القطرة من السحاحة قبل القراءة النهائية »> غالبا ما حب ان 
تكون اشارة نقطة النهاية ثابتة هذه الفترة الزمنية على كل حال. 

بحب ان تقرأً السحاحات (السحاحات الانغوذجية » بسعة 50 ملل 0.01 مللتر حى 
من خلال التدريجات 0.1 مللتر» وعدم الدقة في القراءة هو اكبر من + 0.01 مللتر. 
وحتى المبتداً بحب ان يكون قادرا على قراءة حجم السحاحة لغاية ‏ < 0.03 مللترء 
وبالتدريب يحب ان تقلص عدم الدقة الى + 0.02 مللتر. ويعد هذا افضل من حساب 
حجوم السحاحة ب 0.1 مللتر. ان قطرة من المسحح من سحاحة انموذجية هي تقريبا 
3 مللتر. وان اشارة نقطة النهاية الانعموذجية تحتاج الى قطرة واحدة من المسحح. ولكن 
> عندما يبرع الشخص الحلل في نوع معين من التسحيح › غالبا ما تقل اخحطاء قراثته 
وقابلية تعينه لنقطة النهاية الى اقل من قطرة واحدة. وي هذه الحالة» بيرغب الشخص 
ا لحلل اضافة كميات اقل من قطرة كاملة واحدة. بنجز الشخص الحلل ذلك بتكوين قطرة 
على نباية السحاحة ولكن بدون ان یسمح هما ان تکبر لتسقط . 

تنقل هذه القطرة الصغيرة المتعلقة على نباية السحاحة الى اناء التسحيح بجعل النهاية 
تلامس جدار الاناء وشطفها الى الاسفل كا سبق وصفه اعلاه. 


Cf 


طريقة العمل 3-1 الضبط في تعيين الحجم »› مقايسة السحاحة 


Precision in determination of volume; calbiration of a buret. 
: اساسیات‎ 


ينقل حجم من الماء الى اناء استقبال موزون » كا في طريقة العمل 2-1 ولكن 
بوساطة سحاحة. يعين وزن الماء » ومن الجدول 1-1 » يحسب حجم السحاحة . يمكن 
اجراء عينات عدة باستعال الحجم نفسه (فرضاء 40مللت) لتقدير الضبط في قياس 
الحجم بوساطة السحاحة. 


بعكن قياس الحجم لفترات فاصلة عند كل 10 مللتر لمقايسة السحاحة. كلمة تحذير: 
اغلب السحاحات التجارية من النوعية الجيدة هي دقيقة على الاقل بالنسبة للطالب 
لمبتدأً. مجحب تأكيد اية تصحيحات مها كانت كبيرة باعادة القياسات. 


توجیہات ر 
املأ السحاحة بالماء المقطر ثم ازل اية فقاعة هوائية من النهاية كا هو مناقش سابقا. 
اجعل مستوى سطح السائل عند علامة الصفرء وانتظر لاتمام نزول السائل» ثم ابداً 


القراءة الابتدائية. تأكد من ان غلق الحبس امن وذلك بالانتظار 5 دقائق» ومن م اقرا 
السحاحة ثانية. 


زن اناء استقبال لغاية 0.001 غم (یکون ميزان وضع التحميل من الاعلى ملام 
عند توفره)» ويفضل دورق مخروطي» الذي بمكن ان يغلق باحكام لمنع التبخر. اضف 
ببطء حجا مثل 40 مللتر الى اناء الاستقبال وانتظر دقيقة واحدة لتزول السائلء ثم اقرا 
السحاحة. تا كد من ازالة اية قطيرات متبقية على نهاية السحاحة وذلك بجعل نهاية 
السحاحة بتاس مع جهة اناء الاستقبال › م غط اناء الاستقبال. 


اعد وزن اناء الاستقال ¢ ومن كتلة الاء وحدت بالفری والجدول 1—[1« احسب 
الحجم الحقيتق الممرغ بوساطة السحاحة. اعد ملىء السحاحة وكرر لثلاث او اربع مرات» 
ا 


وكبديل لذلك› استعمل حجوم ل 40,30,20,10 و 50 مللتر بدلا من عدة قياسات 
للحجم نفسه. احسب تصحيح السحاحة لكل حجم بطرح الحجم الظاهري (القراءة) من 
الحجم الحقيي (من قياس الكتلة). على سبيل المغال » اذا كانت قراءة السحاحة النهائية 
ناقصا قرائتها الابتدائية هي 30.70 مللتر وحجم الماء هو 30.11 مللتر» بصبح تصحيح 
السحاحة 30.11 -30.07 = +0.04 مللتر. فيجب اضافة 0.04 مللتر الحجوم 
التسحيح جميعها بالقرب من 30 مللتر. ويسمح الرسم البياني لتصحيح السحاحة مقابل 
حجم السحاحة بتعيين التصحيح عند اي حجم. 


مالاحظات 


.١‏ لاتوجد حاجة لاستعال حجم السحاحة الدقيق نفسه هذه التجربة . حكن تعيين 
تصحيح السحاحة عند هذا الحجم اللسمى كا هو مناقش ي توجيهات المقايسة 
وحساتب الاعراف المياسي ي نصحیح السحاحة وعلى سبیل الخال › 


نصحيح السحاحة حجم الماء حجم السحاحة الحاولة 
(مللں (ملات (ملا 
0.05 + 39.99 39.94 1 
0.02 + 40.14 40.12 2 
0.08 + 40.10 40.02 3 
5+ = العدل : التصحيح عل 0 مللر 
§S= 0.03‏ 


4-1 النقل الي وتناول الرواسب 
Quantitative transfer; Handling preciptates‏ 
لقد تم الاشارة في الفقرة 1-15 الى انه »كن تصنيف التقنيات التحليلية الى 
(1) قياس الكبة الكلية للادة المىجودة والراد حليلها 
(2) قياس تركيز المادة الموجودة والمراد عليلها. 
بعتمد معنى وطريقة العمل للنقل الكي على نوعية تقنية التحليل المستخدمة 


دا 


Transfer of Solution Jyl&k| Jقن‎ 


عند وجوب نقل الكية الكلية من المادة المراد تحليلها كا في_التقنية الحجمية او الوزنية 
فن الضروري غسل الاناء الابتدالي ب 10 او بمحلول غسيل ثم اضافة ناتج الخسيل الى 
اناء الاستلام. وهكذا فاذا كانت العينة في بيكر فیجب نقله الى دورق مخروطي 
للتسحيح » يسكب ملول العينة بحذر الى داخحل الدورق. ثم تغسل الجدران الداخلية 
للبيكر عحلول غسيل (غالبا من قنينة الغسيل الحتوية على الماء المقطر)» ثم يضاف ناتج 
الغسيل الى الدورق. وينصح الغسل ثلاث مرات على الاقل للتأكد من عدم بقاء إي 
شيء من العينة في البيكر. 

وني بعض الحالات » يراد فقط نقل جزء من العينة الكلية اي قطفه» ولكن يبق 
تعيين الكية الكلية من المادة المراد حليلها في القطفة هو المطلوب. ان الظاهرة الحرجة في 
هذا النقل هو وجوب نقل جزء مضبوط من العينة وعادة يحول لول العينة الى حجم 
معلوم ٤‏ دورق حجمي وتسحب المادة المراد محليلها بوساطة ماصة. وعلى سيبل المثال»› 
تمثل قطفة مقدارها 25 مللتر من دورق حجمي سعة 250 مللتر بصورة مضبوطة ن 
العبنة الكلية. ان معظم الماصات قد تم مقياسها بالتفريغ (12) » ومذا لاتوجد حاجة 
للغسل. وض الحقبقة » بجحب عدم الاههام حى بالقطرة المتبقية في نهاية الماصة كا هو 
موصوف ني الفقرة الخاصة بقياسات الحجم. ومن ناحية اخرى يحب غسل الماصة 
المقايسة بالاحتواء (۲۳۲) بمحلول الغسيل كا هي في حالة البيكر الموصوفة اعلاه. 

اذا كانت الطربقة تتضمن تقنية التركيز » كا هو الحال ي التقديرات الطيفية فلا يجوز 
ان يبحدث تغير في الركيز بين الحاوية الابتدائية والاناء المستقبل. 
ولنأحذ على سبيل الال حالة محلول المادة المراد تحليلها الذي تم تحعضيره لحجم معلوم في 
دورق حجمي قبل قياس الامتصاصية. بحب سكب الحلول الى خلية (٥)ءu۷ء)‏ نظيمة 
وجافة »> واذا كانت مبللة »> فيجب شطف الخلية مرات عدة بمحلول المادة المراد سحليلها. 
هذه الطربقة »> سوف لايحدث تغير في التركيز عند ملىء الخلية بمحلول المادة المراد محليلها. 
وعلى عكس تقنية الكية الكلية » لاتوجد حاجة لنقل محلول المادة المراد محليلها كله الى 
الخلبة اوحتى اضافة حجم معلوم الى الخلية. 


۹٦ 


Transfer of solids : aلصلا نقل المراد‎ 


ان العديد من المواد المراد تحليلها هي مواد صلبة . وغالبا ما تجفف وتوزن وتذاب في 
مذيب مناسب ومن ثم تحلل . الى ان تذوب العينة فان النقل الكي بتضتمن العينة 
الصلبة. وعندما تكون العينة على شكل قطعة غليظة مفردة » مثل عينة من سبيكة او حبة 
فیتامین » بمکن ان يکون النقل الکي سيط نسييا. ولنم الفقدان او التلوث» يحب 
مسك العينة بعلقط اوعلى الشخص الحلل ان يرتدي قفازات او تغطية اصابعه. واذا وجب 
طح المادة الصلبة الى مسحوق قبل الاذاية بجحب استعال هاون ۲٣ا0۲"‏ ومدقة الهاون 
eاstەp‏ (الشكل 8-1). مح ذلك » فان نقل العينة المسحوقة الان سيتضمن غسل 
الماون ومدقة الماون لازالة الاثار الاخيرة من العينة الموجودة. يضاف ماء الغسيل الى الاناء 
المستقبل كا هو الحال في نقل الحاليل. واذا كان بالامكان اجراء الطحن قبل عملية الوزن› 
فلا توجد حاجة لغسل الماون ومدقة الماون ولكن بمكن تعيين نسبة التكوين فقط وليس 
الكية الكلية الموجودة للادة المراد حليلها. 


غالبا ما تكون العينة على هيثة مسحوق عند وزنه» وتستعمل عادة قناني الوزن 
Weighing bottles‏ » البينة في الشكل 9-1 لتناول العينات الصلبة. وان قتا المحكة 
الغلق بزجاج - قاعدة تمنع تلوث او فقدان العينة. وللنوع الموجود في الشكل )A(9-1‏ 
سطح قاعدة من الجهة الخارجية للقنينة » والتي قلا بحدث فيها فقدان للعينة من خلال 
ا لجسمات الجانبية المنقولة الى الغطاء. 

بجحب تجفيف العينة في قنينة الوزن» وبعد تبريدها الى درجة حرارة الغرفة » يعين وزن 
القنينة زائدا حتواها من العينة. بحب عدم تناول قنينة الوزن بالاصابع العارية ولكن بملاقط 
او بشریط من الورق رکا هو مبين في الشڪل ۳(9-1)) او بقفازات او غطاء الاصابع . 
حول بحفة كمية مناسبة من العينة لاجراء حاولة واحدة بالغطاء (الشكل ۳(9-1)) الى 
اناء الاستقبال» مم يعاد وزن قنينة الوزن» ويتم ايجاد وزن العينة المزالة بالفرق. 


اذا كانت العينة متميعة جدا ٤أص0ء١٥إعلط‏ را۷ فيمكن ان تلتقط ماءا عند فتح 
قنينة الوزن في كل مرة. في هذه الحالة توضع كمية وافية من العينة محاولة واحدة فقط في 
كل قننية وزن. بعد ان يتم وزنما تنقل العينة كليا الى اناء الاستقبال » ويعاد وزن قنينة الوزن 
الفارغة بسرعة. یم اجاد وزن العنة مة اخحرى بالفرق. 


الشكل 8-1: : الحاون ومدقة الماون 


الشكل 9-1: قناني الوزن ١‏ لمستعملة للتجفيف ونقل العينات (۸) ذات سطح من زجاج- قاعدة الى حارج القبة » (8) 
دات سطح من زجاح - فاعدة الى داخل القنينةء )٣(‏ نقل العينة من قنينة الوزن الى دورق. 


Handling precipitates لرا‎ Jوانت‎ 


بعثل النقل الي للرواسب مشا كل وفضلا عن تلك الي تحدث مع الحاليل والمواد 
الصلبة. بصورة عامة » يكون ملول العينة موجودا في بيكر تم يضاف اليه العامل المرسب. 
بعد ان یم الترسيب»› وبعد عملية المضم digestion‏ لریادة حجم الجسم › جب نقل 
الراسب كميا الى المرشح» وتحدث عملية فصل الراسب عن الحلول العائم في المرشح. في 
هذه الفقرة» سنتأمل كيفية اجراء النقل الكي هذاء وتكون الفمَرة اللاحقة عن السيطرة 


ى سرصوبه » وسنتأمل كبفية تحويل الراسب البلل في المرشح الى هيئة وزنية مناسبة. يحب 
ان نفهم بانه» اذا اريد استعال عملية الترسيب كخطوة فصل فقط وليس كخطوة كمية 
(تحليل وزني)» فانه لاتوجد حاجة لتحويل الراسب الى هيثة وزنية مناسبة. 


في البداية » علينا ان نتأمل اي نوع من المرشحات الي حكن استع اها ني عملية 
الترشيح وذلك قبل وصف كيفية نقل الراسب الموجود في البيكركميا الى المرشح. ي مختبر 
التحليلية» تستعمل ورقة الترشيح وبودقات الترشيح لعملية الترشيح. 


ان ورقة الترشيح غير مكلفة وواسعة الاستمال ومع ذلك فانها تمل بعض المشاكل»› 
خحصوصا اذا اريد حويل الراسب الى هيثة وزنية مناسبة فان الورقة متميعة جدا بحيث 
لاعکن جعلها تعطي وزنا ثابتا الا با حرق وتستعمل لعملية الترشيح اوراق الترشيح عديمة 
الرمادإ#مم إءا1؟ ssعااsه‏ واي تم تصنيعها من الالياف المغسولة با لحامض لازالة المواد 
اللاعضوية » عند حرق ورقة ترشيح عدية الرماد فانما تترك كمية مهملة من الرماد 
( < 0.1 ملغم للدواثر الا عوذجية 1-9 و 11سى) وتتوفر اوراق الترشيح بمختلف درجات 
المسامية . 

لاجراء عملية ترشيح › توضع ورقة الرشيح في قمع (58° او 60°) كا هو مبين في 
الشكل 10-1. في الخطوة المبينة في الشكل 4(10-1)ء تطوى داثرة ورقة - الترشيح 
الى النصف» وني الخطوة (8) تطوى بشكل ج الخطوة (©) بعزق 
جزء احدى الزوايا كا هو مبين في الخطوة (0) تم تفتح الورقة على هيثة مخروط ›» حيث 
يثبت على القمع وتثبيت الطوية. في الخطوة (۴) » يضمن غلق محكم بين قة مخروط 
الترشيح والقمع بوساطة الرطيب بال 1:0 والضغط بالاصيع كا هو مبين ونحب ان 
لاإيكون هناك تسرب للهواء بين الورقة والقمع » وبحدث هذا بشكل صحيح عندما يثبت 
ساف القمم على عمود ملوء من السائل. وزد عمود السائل هذا معدل سرعه الرشيح. 
اصبح المرشح الان جاهزا لاستقبال الراسب. 


محري عملية الرشيح غالبا باستعال بودقات الرشيح › وذلك بسبب المشا كل 
ا لملازمة لورقة الترشيح. تحتوي بودقات الرشيح الزجاجية sintered — glass curcibles‏ 
(الشكل 11-1) على قرص من بلورات الزجاج يعمل عمل الوسط المرشح. ولابحكن 


م / ٤‏ الكيمياء الت لتحليلية المملي e۹‏ 


خ0 


(قاعدة- وثقبة) )٥(‏ 


بودقات 
بودقة حرق خرفة و (€) بودقة حرق 


"a 


بللاتنة. 


(4) بودفة ترشيح مصنرعة من فقات- الرجا 


ا 


II—1 


زفح 


والحرق 


ي 


(8) بودقة ترش 


کووج 


ن 


I 
a 


F۴ 
٦ 
1 
¥ 
. 
0 
1 
k 
4 


ا 


اھ اوی 


اض ۴ 
ا ا 
کا غ ٣‏ 
ا َ- ڪ 
۴ 


3 


# 


ا 


: :10=-1 


تقنبة تحضر ورف ال 
(8,۸) الطرى»ء (۳) قطع الزاوية 


شبح لقع 
)D( >‏ تیت 


اشروط على القع و (۴) تكرين الفلق. 


کے 


تسخينها الى درجة حرارية عالية (~ 200 م الدرجة القصوى الاعتيادية)» ولكنها ملاعة 
للاستعال مع رواسب حكن تحويلها الى هيئة وزنية مقبولة بالتجفيف البسيط في الفرن 
وهي مفيدة ايضا للرواسب التي لايراد وزنها. ويتوفر القرص الزجاجي بمسامات مختلفة. 
بستعمل الزجاج ذوالمسامات الكبيرة للترشيح السريع الذي لايسمح للراسب بالمرورمن 
خلاله. وبصورة انموذجية » تستعمل المسامية المتوسطة او الدقيقة للعمل الكي. بعكن 
استمال بودقات الترشيح المصنوعة من منصهر الكوارتر (غالي المن) عند الحاجة لتسخين 
الراسب الى درجة حرارية عالية. 

والنوع الاخحرمن بودقة الترشيح هو بودقة كووج Gooch curcible‏ (الشكل 11-1) 
والني ها قعر مثقب» ويسند القعر حصيرة المرشح التي هي وسط المرشح الحقيني وتستعمل 
عادة حصيرة من الاسبيست )١(‏ او الزجاج. ان الزجاج ليس متمیع کالاسبیست 
لذلك کن ان نجعله يعطي وزنا ثابتا بسهولة اكش ولكنه معحددالدرجات اللخحرارية 
تحت 500م. ججحب استعال زوج من الحصران الزجاجية كمقياس للحذر ضد التلف اثناء 
الترشيح ويمكن تسخين الاسبيست الى درجات حرارية اعلى ولكن يجب استعال › 
الياف - طويلة ومغسولة - بالحامض من الياف الاسبيست مصممة خصيه ا للرشيح . 

يختلف محتوى الاسبيست ال ماني مع درجة الحرارة الي يتم تسخينه اليا لذلك يحب 
ايصال البودقة وحصيرة الاسبيست الى وزن ثابت تحت نفس ظروف التسخين المستعملة 
للراسب . 

تحضر حصررة الياف الاسبيست بسحب بضع مللترات من عالق الاسبيست على 
بودقة كووج الموصلة الى مفرغ هوافي كا هو مبين في الشكل 12-1. بنرك المزيج لمدة 
دقيقة واحدة تقريبا للسماح للالياف الكبيرة بالاستقرار وتكوين الاساس للالياف الادق ثم 
بسلط التفريغ بالمص لتكوين الحصيرة. تغسل الحصيرة بصورة جيدة لحين عدم امكان 
ملاحظة فقدان ي الاسبيست > وتد يحتاج هذا الى عدة مثات من الللرات من ماء 
الغسيل. تجفف البودقة ومن م تحرق لحين ا لحصول على وزن ثابت عند درجة حرارة حرق 
الراسب. تصبح البودقة الان جاهزة لاستلام الراسب. 


(۱) تم الابتعاد كثيرا عن استعال الاسيست في التب لاعباره مادة مسرطنة و يحب امتعال نوع احر من المرشحات اذا كان 
ذلك مکنا . 


0۱ 


|__| 10 vacuum 


الشكل ۱2-1: تنظم الترشيح تحت التفريغ من المواء 


ان الخزف غير المصقول ١ناءءإمم‏ لاعن مسامي با فيه الكفاية لاستع‌اله كوسط 
للترشيح. بعكن تسخين البودقات الخزفية غير المصقولة الى درجات حرارية عالية مثل 
بودقات كووج » ولكنا لاتحتاج الى تحضير الياف ويمكن ايصاها بسهولة الى وزن ثابت 
بصورة مشابة للبودقات الزجاجية . 
هذا بتسريع عملية الترشيح اكثر من الورقة وقد بعكن من استعال مرشحات بمسامية ادق 
عند الضرورة. 

توضع بودقة الترشيح على دورق الترشيح باستعال اداة ربط مطاطية إمططيم 
pr‏ کا هو مبین في الشکل (12-1) . 


بحب نقل الراسب الموجود في اناء الترسيب- عادة بيكر- الان بصورة كمية الى 
مرشح وفصله عن الحلول العام بالرشيح. والخطوة الاوى هي الروبJ decantation‏ « 
حيث تسكب اكبركمية من الحلول العائم على المرشح بدون بعثرة الراسب» كا هو مبين 


ox 


ي الشكل 1- 4(1) ويسمح هذا لمعظم حجم الحلول من ان يرشح بيا يحتوي المرشح 
كمبة قليلة من الرامسب. حاول جسمات الراسب سد فتحات وط المرشح (ورقه › 
اسبیست » اوزجاج) وبذلك تبطى عملية الترشيح»› ويستعمل قضيب مريك ع١إء‏ ناء 
هع لنقل الحلول المباشر الى الرشح. 


والخطوة التالية في عملية النقل هي غسل الراسب بمحلول غسيل (مناقش في الفقرة 
2-5 من الكتاب النظري) باضافته الى اناء الترسيب ومزجه مع الراسب. بعد حدوث 
الاستقرار» يروف حجم صغير من حلول الفسيل ایضا کا هومبين ي الشكل .(B)13—1‏ 
وني النهاية » ينقل الراسب نفسه الى المرشح بمساعدة تيار من ملول الغسيل من قنينة 
الغسل [الشكل 0(13-1)]. وحتى في هذه الخطوة » يستعمل قضيب تحريك لتوجيه 
جريان مستحلب الراسب. توجد عادة بعض جسمات الراسب ملتصقَة بجدران اناء 
الرسيب» وتزال هذه بقضيب زجاجي ذي نہاية مطاطية ۵1٣ءءنامم‏ طانم » عبارة 
عن جزء صعير من أنبوبة مطاطة مسدودة احدى طرفا وموضصوعة على نہابة قصيب 
تحريك. يحب ان يبلل القضيب الزجاجي ذي النهاية المطاطية اولا بمحلول الغسيل› 
ويحب اضافة اية جسيمة تزال بعد ذلاك من الاناء الى المرشح. واذا اريد حرق الراسب»› 
يکن استعال قطع من ورق ترشيح عدية الرماد مسح جدران اناء الرسيب» حيث يحب 
اضافة هذه القطع من ورق الترشيح الى المرشح. 


إن الرواسب الجلاتینية »> مثل 10× .ر(۴۵)0۳3 » نیل لاسا الى سد فتحات 
المرشح وقد تحتاج الى المزيد من المعا لجات » وبمكن اضافة عجينة المرشح عدية الرماد الى 
الرواسب قبل الرشيح لمساعدة منع انسداد الفتحات ولابقاء الراسب الجلاتيي رطا 
لحين غسله ونقله بصورة تامة اهمية خاصة . ولاف ذلك › فإن الكتلة الصلبة ستتقلص 
وستظهر مشقوقا . إن علول الغسيل سوف يدخحل مباشرة خلال الشقوق وسوف لاتكون 
هناك كفاءة ٤‏ غسل الراسب بعك ذلك . 

يجب الحذرمن ظاهرة اخحرى هي التسلق ع۸ام ٥۲٥٥‏ » حيث ان جسم)ات الراسب 
يحب عدم مل ورقة الترشيح اكثر من ثلاثة ارباعها 


or 


الشكل 13-1 : تقنة نقل الراسب الى المرشح : ۸ السكب» 8 الفسل » € نقل الراسب . 


عند استعال بودقة ترشيح كووج » يجب تفريغ دورق الترشيح من اهواء قبل نقل 
السائل العام الى المرشح › ويساعد هذا على الحافظة على الحصيرة في قعر البودقة . 
بستعمل ايضا قضيب التحريك لتوجيه جريان الساثل الى داخل المرشح والذي يجب ان 
يكون على جدار المرشح وان هذاسيمنع | جريان المضطرب الى داحل البودقة الذي يؤدي الى 
بعرة الحصبر ة حيث توضع ي بعض الاحيان صحيفة مثقَبة eاp1a perforated witt‏ 
على الحصيرة للهايتها من عوامل التحريك . 


ot 


محري حرق و/ او تجفيف الراسب في بودقة الترشيح نفسها ومع ذلك › فعند استعال 
ورقة ترشيح » يحب نقلها الى بودقة لاجل عملية الحرق . تكون ورقة الترشيح المبللة غير 
قوية » لذلك يحب استعال عناية فائقة في تناو ها »> ويبين الشكل 14-1 تتابع الخطوات. 
يطبق الجزء السميك الثلالي - الطوية عرضيا بحيث يجعل شكل الخروط مستويا [ الشكل 
])A( 14-1‏ › م تطوی الزوايا في [الشكل 14-1 (8)] . بعد ذلك تطوي القمة علا 
[الشكل 1 ])٤(‏ » وتوضع ورقة الترشيح في قعر البودقة [ الشكل 14-1 (([)] والان 
اصبح الراسب جاهز للحرق لتحويله الى هيئة وزنية مناسبة . 


الشكل 14-1 : تقنبة نقل ورقة الترشيح الى البودقة : (۸) تسوية روط » 8 طوى الزوايا » © الطوى من الاعلى و 5 الوضع 
ي البودقة . 


Control of moisture : ةڊgطرلl السيطرة ع‎ 5-1 


توجد الرطوبة في حيط الختبر الاعتبادي » وتحتاج السيطرة على الحتوى المائي للعبنات 
وحاوياتها الى قياس مناسب للكتلة . 

وقد لاتتضمن هذه السيطرة اكثر من ازالة رطوية السطح بالتجفيف القليل او بالحافظة 
على حالة الاسترجاع reproducible state‏ محتوى الرطوبة بترلك العينة في المحفف 
۴ء .من ناحية اخرى » قد تحتاج ازالة الرطوبة الحرق في درجات حرارية عالية 
(على سبيل الثال1000*م) والني قد تحدث تغيرات كيمياوية اخرى . توجد عملية اخرى 
ذات علاقة هي نقصان عتوى الرطوبة (حجم المائم ) الذي تم بالتبخير. وستناقش الان 
كل من هذه العمليات والمستلزمات احتبرية الي حتاجها . 


- 


Drying : الجفيف‎ 


يحب تجفيف العديد من العينات قبل ان توزن » حيث توضع العينة في قنينة الوزن 
(الشكل 9-1) وتجفف في الفرن . تكون افران التجفيف الختبرية عادة محددة تقريبا 250 
الى 300م كدرجة حرارية قصوى › وعادة يجري محفيف العينة عند درجات حرارية اقل 


يستعمل فرن التجفيف ذي الكفاءة المواء المدورالمدفوع لزيادة معدل طرد الرطوبة › 
وتعتمد درجة الحرارة على مدى تعلتى العينة بحمل الماء» وبصورة أغوذجية فان 110 - °120 م 
تكون كافية » حيث ان هذا يزيل الرطوبة الزائدة من على سطح الحاوية الزجاجية . ودنع 
تلوث العينة اثناء عملية التجفيف والسماح ايضا لازالة الرطوبة بكفاءة » ينصح بوضع 
قنينة الوزن المفتوحة في بيكر مغطى بزجاجة ساعة مضلعة ككواعطء)aس‏ لطن (الشكل 
15-1) وني حالة عدم توفر زجاجة ساعة مضلعة » بمعكن استخدام زجاجة ساعة مستوية 
مسندة فوق البيكر بخطاف زجاجي . ويمكن تناول الرواسب في بودقة الترشيح التي بعكن 
ايصاها بصورة مناسبة الى هيئة وزنية مناسبة بالتجفيف . 


عکن ان نحتوي بعض المواد ماء اليو ٩۲۹)10للط‏ fه‏ إwate‏ الذي تحتاج ازالته الى 
درجات حرارية اعلى . على سبيل المثال » لاتفقد كبريتات الكالسيوم اخ ر كمية من ماء 
امبر 5,0 CaSO,‏ لغاية> 160م وقد تحتاج بعض الرواسب التي تحبس الماء الى 
صهرها لازالة الماء المحتجز. وعللى عكس ذلك › قد يستعمل الشخص الحلل الغسل لازالة 
الرطوبة السطحية بدون ازالة ماء الميؤٰ. بحتوي ملح E2۲۸‏ ثناني الصوديوم على جزيشي 
ماء القبؤء وقد يحفف هذا الكاشف بلطف شديد عند °80م لحين الحصول على وزن ثابت 
بدون ازالة عبوؤ الماء. 


لقد استعمل تعبير (الى وزن ثابت ) مرات عدة في هذا الكتاب حيث يحتاج بعض 
من التفسير. ويصبح ذا اهمية كبرى عند وجوب حرق الرواسب لغرض تحويلها الى هيثة ‏ 
وزنية مناسبة » ولكنه بجحب ان يؤخحذ بنظر الاعتبار حى في عمليات التجفيف البسيطة . 
افترض انه تم جفيف بودقة ترشيح تحتوي على راسب 1٣ع‏ لمدة ساعتين في فرن › وبردت 
تم وزنت . هل وصلت العينة الى وزن ثابت؟ لايستطيع الشخص الحلل معرفة ذلك من 


bi 


. اللكل 15-1 تجفيف المينة في قنينة الوزن الموضوعة بداحل يكر مغطى بزجاجة ساعة مضلعة‎ bed 


تعيين الوزن لرة واحدة » وبحب اعادة الراسب الى الفرن لفرة زمنية اخحرى ١(‏ ساعة) 
ویبرد › م یعاد وزنه . فاذا اتف الوزن مع الوزن الاول » فقد يستنتج بانه قد تم الوصول 
الى وزن ثابت . واذا فقد راسب وزنا فيجب اعادة العملية لحين عدم ملاحظة حصول 
فقدان اكثر. 


وعلى الرغم من قدرة الميزان على ملاحظة تغيير الوزن ب + 0.1 ملغم فان عند الدقة ي 
ظروف التجفيف وعملية توازن الرطوبة في المجحفف بشكل يجعل اعتبار الوزن ب + 0.2 الى 
0.3 ملغم عادة كاف للوزن الثابت . في الحقيقة بمكن ان نثبت ختاما بان الراسب يظهر 
اكتساب وزن بعد فترة‌التجفيف ومن الحتمل ان بعشل هذا التغيير ي عملية توازن الرطوبة 
اثناء التبريد. وسبب أخر لعدم ا لحصول على وزن ثابت عقدار + 0.1 ملغم هوان بعض 
العينات قد تتغير ببطء مع الزن . على سبیل الال یتحلل 1٣ع‏ ۸ ضوئا بط ء 1ا€ع 2A‏ 
٤11(‏ + 2۸48 وبظهر فقدانا بطيثا في الوزن والذي قد يظهر على انه فقدان رطوبة ي 
عملية التجفيف . على الشخص الحلل استعال معلوماته الكيمياوية وحواسه عند بده 
القياس لوزن ثابت . 


¥ 


Desiccator : إلحفف‎ 


لقد تمت الاشارة سابقا الى أنه لایعمکن وزن شیء عندما یکون ساخنا وحتی ول وکان 
دافئاً. عند تجفيف عينة » كاشف أو راسب عند درجة حرلرية عالية ومن م تبريده بحب 
أن بترك في جو جاف والا فأنه سوف يلتقط رطوبة مرة احرى . ولنع هذه الظاهرة » تحزن 
العينة وتبرد في مجفف والذي توضح مكوناته في الشكل 1 -16. يوضع في الجزء الاسفل 
كاشف يدعى العامل الحفف (1,ءءإومل) الذي بحافظ على جو جاف يي داخحل 
مجفف . والعوامل الجففة الفوذجية هي كبريتات الكالسيوم وهلام السليكا المتوفرة في 
(هيئة دالة) »> حيث يكون ازرقا عند الجفاف ووردياً عن عدم صلاحيته للاستعال 
لاحقاً. بمكن اعاد تمثل هذه العوامل الجحففة الى الميئة ال جافة بالتسخين في فرن لين 
الرجوع الى اللون الأزرق . 

يوضع طب امجحفه (a۴ام desiccator‏ ) فوق القاعدة مدعماً برفوف زجاحية . 
يحتوي الطبق (الشكل 1 -16) على ثقوب مفيدة لحمل البودقات لذلك فانها لاتنقلب 
عند احذ الجهف الى غرفة الميزان وتسمح الفقوب ايضا سرعة التوازن مع ضغط بار الماء 
للعامل امجفف . ترك المحفف مغطى بشكل محكم بغطاء له حافات مصنوعة من زجاج - 
القاعدة (الشكل 16-1) ويجحب تشحي سطح زجاج - القاعدة بصورة قليلة (مثل حالة 
امحبس الزجاجي للسحاحة ) للمحافظة على احكام غلق المهواء وجب ان ينزلى غطاء 
انجفف على القاعدة ولايرفم عنما . إن عملية تدوير الغطاء اثناء انزلاقه ستساعد على غلقه 
ومنه فتحات المواء في التشحي . عند وضع شيا حارا في الجفف› فإنها سوف تسخن 
المواء في الداحل » وان زيادة الضغط غالبا ماسيدفع الغطاء ويكسر الغلق . في بعض 
الاحيان » بمكن ان ينزلى الغطاء ويكسر»ء منح هذه الحوادث المؤسفه » ينصح بترك 
الاشياء الحارة جدا لتبرد قليلا قبل ان توضع في الجفف. وبعد وضعها في المحفف »› يحب 
ان يزحف الغطاء بين الفينة والاخحرى بحذر وبصورة كافية لعمل فتحة وبذلك بحافظ على 
توازن الضغط اثناء حدوث التبريد النهاي » يحخفض الضغط داخل الحفف › وينتح عن 
ذلك فراغ جزلي » وقد يجعل هذا من الصعوبة انزلاق الغطاء » وان اندفاع اهواء الى داخل 
الجفف قد يبعثر الرواسب الحشة في البودقات المكشوفة . وإن هذا التأثير مهم بصورة 
خحاصة عند استخدام مجففات التفر يغ ۷acuum desiccator‏ فیجب حمل امجحففات مح 
تثبيت الغطاء الى القاعدة باليدين وبذلك لايسقط الغطاء بصورة مفاجئة . 
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/ ےھ‎ 
E س ت‎ a. Desiccator plate 


الشكل 16-1 : مكونات الجنف 


بحب ترك قناني الوزن الموضوعة في الجففات بصورة مكشوفة (كا هو مبين في الشكل 
5-1 ) عند تبريدها » لذلك فإن تفاوت الضغط لايدفع الغطاء او يرك قنينة الوزن تحت 
ضغط منخفض . قد يتم حزن العينات عند درجة حرارة الغرفة في حاويات مغلقة › ولکن 
بحب كسر الغلى للسماح بتوازن الضغط قبل سحاولة الوزن . 


إن ضغط يار الماء في داحل الجفف سيكون بصورة ملحوظة أقل ما هو عليه في جو 
الحتبر» وسيحافظ هذا على سطوح الزجاج برطوبة اقل عند وضع الخحاوية الزجاجية على 
كفة الميزان › فإنها قد تظهر زيادة في الوزن وذلك لانہا تتوازن مع مستوى الرطوية ي داخحل 
حجرة الميزان » ويكون هذا التأثير قليلا في هواء الحتبر المكيف عند رطوبة نسبية 50 
تقريبا » ولكن في جو رطب » من الضروري الانتظار لبضع دقائق للسماح بحدوث التوازن 
قبل تسجيل الوزن . 
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Evaporation : ار‎ 


ي بعض الاحيان يکون من الضروري تقليل حجم الحلول اثناء طريقة العمل 
التحليلية » وبحب اجراء عملية التبخير بدون خحسارة في المادة المراد تحليلها. 


بين الشکل 1-1 احدى طرق التبخير» حيث يبق البيكر مغطى بزجاجة ساعة لنم 
تطاير الرذاد وبالتالي فقدان العينة . ولساعدة الفقدان السريع في حجم الحلول » يفضل 
استع ال زجاجة ساعة مضلعة » ويجحب استمال التسخين بلطف منم حدوث عملية اندفاع 
المحلول الى الاعلى ump‏ » حيث ان قوة التسخين عناةع! إممنء الموضعي يحدث 
فقاعة غازية كبيرة والني غالبا ماتكون انفجارا . تضاف احيانا خرزات زجاجية لمنع حدوث 
عملية اندفاع الحلول . 


الفكل 17-1 : تبخير ساثل بوساطة يكر وزجاجة ساعة مضلعة . 


لقد م تصميم طبی التبخیر ءال ع٣1اھاممھںء‏ للتخر السريع . وسح ذلك فن 
الصعوبة منع فقدان المادة المراد حليلها بصورة طارئة وكذلك تجري عادة عمليات سابقة 
واحرى لاحقَة ي اوان اخحری وہذا حتاج الى عمليتي نقل كمية اضافية . وهذا السبب › 
غالبا ما لاينصح باستعال طبق التبخير في العمليات التحليلية . 


وقد تستعمل عملية التبخير ايضا للتخلص من مواد متطابرة غير مرغوبة اخحرى 
بالاضافة الى الماء . وعلى سبيل المثال » يمكن ازالة الكلوريد باضافة ,180 وبالتبخير 
لحين ملاحظة دخان ابيض كثيف يدل على ال ,80. بمكن ازالة المواد العضوية ايضا 
باضافة 1504 والتبخير لغاية بدء تحرر ال ,80 » ويضاف حامض النتريك بالقرب من 
نهاية العملية لزيادة معدل اكسدة المادة- العضوية . 


Ignition : ار‎ 


الانء وعند تحويل اهتامنا الى المعالجات بدرجات حرارية اعلى لحذف الماء وجعل 
المواد بهيئة وزنية مقبولة وكا هو مناقش بي الفقرة 2-5 من الكتاب النظري» فقد بتضمن 
هذا تفاعلات كيمياوية » وبذلك يكون وزن المادة ليس كوزن المادة الابتدائية »وان 
تسخين العينات الى درجات حرارية عالية لاحداث هذه التفاعلات هي الحرق. 


وي اماضي › كانت تم معظم عمليات الحرق بالمصباح الختبري (بنرن دءئ«8u‏ » 
تیریل 1 اومیکر ۲٤ع[‏ بالترتيب بالنسبة لازدياد درجة الخحرارة القصوى). سم ذلك 
> ستعتمد درجة الحرارة المضبوطة الي تبلغها المادة في البودقة على مزیج الوقود- اخواء 
المستعمل › ونوع المصباح› وموقع البودقة في اللهب. بالاضافة لذلك › يعتمد التغير ي 
درجة الخرارة » وتغيرات الخواص التا كسدية او الاختزالية للهب › على الموقع في داخل 
اللهب. وهكذا فن الصعب الحصول على نتائج متطابقة لبعض عمليات الحرق المتضمنة 
جعل العینات بوزن ثابت . 

بعكن التغلب على‌العديد من هذه المشاكل باستعال فرن الحرق الكهرباني [ فرن 
الحرق المغلی (2ce٣إں۴ ])Muf 1e‏ ذي الكفاءة العالية. بمكن ان تحافظ هذه الافران 
على درجات حرارية بتطابق عال عند اية نقطة لغاية درجة الحرارة القصوى 1100م ومع 
ذلك فانها اكثر كلفة من المصابيح بصورة تستحق الذكر. 

محري عملية الحرق عادة ي بودقة وبمكن استعال بودقة الترشيح نفسها عند استخدام 
نوع كووج او الزجاج غير المصقول. وعند استعال ورقة ترشيح فيجب نقلها الى بودقة خزفية 
للحرف. 
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تصنع البودقة الشائعة التي ترى في الختبر من خزف مصقول» ولكن يستعمل اوكسيد 
الا لمنيوم اوحنى فلزالبلاتين من وقت الى حر (انظر الشكل .)١١-١‏ ان مواد البودقة هذه 
هي ثابتة بحيث يكن ان تسخن الى درجات حرارة الحرق مم تيرد بدون تغیر ملحوظ في 
الوزن على ان یکون قد تم ایصاطما الى وزن ثابت. 

عند استع ال بودقات الرشيح للحریق توضع عادة بداخحل بودقة خزفة من الاحترال 
الحتمل للراسب » وبعكن ان يحدث هذا عند وجود غازات مختزلة في اللهب والتي تتمكن 
من الانتقال من خلال القعر المثقب لبودقة الترشيح › ومن ثم تلامس الراسب. 

توجد بودقات اخحرى في الختبر (مصنوعة من الحديد» النيكل › او مواد اخرى) 
تستعمل بصودة اأسأاسة أعملبة الصهر (انظر المناقشة حول ادابة العىنات الصلية) » حث 
تتغير اوزانما اثناء عمليات التسخين والصهرء ولابمكن استع اها حرق الرواسب. 

يحتاج تناول الاشياء الحارة استعال الحواس العامة والحذر. وجب ان توضع في او تزال 
من على المصباح اوفرن الحرق بوساطة ملاقط اوملاقط طبية نظيفة ويعكن ان نتحول اية 
مادة موجودة على نهايات هذه الادوات الى البودقة وبذلك تزيد من وزنها. 


بجحب وضع البودقات التي يتم ازالتها من علىالمصباح او فرن الحرق فوق صحيفة 


خزفية- وليس فوق منضدة العمل الحتبرية- لفترة زمنية قصيرة قبل ان تول الى امجحفف. 
وتا کد من انك تعلم كيفية استعال الملاقط قبل تناول البودقات الحارة وبذلك تقل احتالية 
سقوط احدها. 

التحويل الى رماد : ع١ Ash‏ 


اذا امال وز ريح نة ال رشح فان آرل خط بهد قل ازات ال 
البودقة هي بجفيف وتفحي ورقة الترشيح. وي حالة وضع الورقة مباشرة بداخل لهب 
المصباح او فرن الحرق» فانہا ستتشمق وتنتشر وعند انتشار ورقة الترشيح بصبح من السهولة 

تستعمل مصابیح التسخين عادة للتجفيف الابتدالي وتفحم ورقة الترشيح لانه من 
السهولة تفحي الورقة بدون ان تلب ويجحب وضع البودقة فوق سطح نظيف وخامل مثل 
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بحب وضع المصباح قرب قة البودقة (على بعد < 1 انج) لتفحي الورقة ويمكن 
تسريع العملية باضافة قطرة من ملول N 1,١0,‏ المركز الى الورقة . 


عند عدم توفر مصباح التسخين ووجوب اجراء التفحيم عصباح اللهب نحتاج الى حذر 
شديد لمن فقدان الرطوبة بسرعة (التبعثر في جميع الاتجاهات) و الاشتعال بلهب. 
ويسبب هذان العاملان فقدان الراسب وخطا سالبا في التعيين حيث توضع البودقة فوق 
مثلڻ مثبت بشکل جيد فوق المنطقة الحارة للهب المصباح ويجحب وضع غطاء البودقة 
بمتناول اليد بمحيث حكن تغطية البودقة بدون تاخير عند فقدان السيطرة على عملية التفحي 
وترفع درجة المحرارة تدرججيا عندما جف الورقة ويراد تفحيمها. ستنبعث حزمة صغيرة من 
الدحان ي البودقة واذا اصبح الدحان اكثف فعنى ذلك ان الورقة اصبحت على وشك 
ان تحترق. اوقف التسخين لفترة وجيزة للمحافظة على‌السيطرة وعند الاب الورقة › 
اطفئٰ اللهب ي الحال بوساطة غطاء البودقة. ومع ذلك » بحب حرق الغطاء الان 
والفحص للتا كد بانه لم يفقد اي جزء من الراسب ومن الافضل كثيرا امحافظة على 
السيطرة منم حدوث الالہاب. 

عند انقطاع تحرر الدخان تتم عملبة التفحي» وجب رفع درجة حرارة البودقة الان 
ببطئ الى درجة حرارة اعلى للحرق.اثناء هذه الدورة »يتا كسد الكاربون الموجود في 
المرشح الى ٠٨0‏ ويجحب عدم تسخين البودقة ي الجزء الختزل من اللهب . بحب عدم 
تسخن البودقات الى درجة حرارة عالية فجاءة وذلك لنم انکسارها. 

اذا اريد اجراء احرق النهاني في فرن حرق كهرباني (انظر المناقشة حول الحرق)» 
فيجب اجراء دورة التفحم اولاء ويفضل استعال مصباح التسخين. 


Reagents : فشlysll‎ 6-1 


تتطلب اغلب طرق العمل التحليلية اضافة كواشف كيمياوية لاجراء تفاعل كيمياوي 
(ترسیب» تسحیح» او تکوین آنموذج بعتص- الضوء بشدة) او تزودنا بالظروف 
الكيمياوية الصحيحة للخطوة الكية (۴۳م» الالكتروليت الداعم» او ازالة 
التداخلات). وبوضوح »› ستعتمد الدقة اللي بمكن الوصول اليما في طريقة العمل 
التحليلية بصورة خطيرة على نقاوة الكواشف المستعملة . يستعمل الحللون النقاوة الاعلى 


1 


للحاية من اضافة مواد غريبة على المادة المراد محليلها للحاية من التداخحلات. ومع ذلك › 
فان ظروف الكلفة تحد من استعال الكواشف ذات النقاوة العالية جدا والمحضرة بصورة 


خحاصة عندما تكون الكيميائيات لدع -اهءعهء التقليذية مقبولة . وغالبا مايكون احد 
الشوائب ذي اهام كبير» حيث بمكن شراء الكاشف مع التكفل بوجود قيمة واطئة هذه 
الشائبة . على سبيل الخال » عكن استمال 1N0,‏ لاذابة وتحميض العينات الراد تحليل 
محتواها من الحلوريد > من الضروري ان لايحتوي ال N0,‏ حى على كميات قليلة من 
الكلوريد او الماليدات الاخرى . وتكون الشوائب الاخرى » مثل الايونات الفلزية» ذات 
اهمية قليلة ذا التحليل . بعكن ملاحظة الكيات الواطئة المسموح يها من الحساب بان » 
عند استعال 20 غم من N10,‏ المركز لاذابة العينة » فان مستوى الشوائب ل 10 جزء من 
المليون فقط سيضيف 0.2 ملغم من الكلوريد » ويحتوي N10,‏ درجة - الكاشف على 
<0.5 جزء من الليون من الكلوريد. احياناً لاتتوفر لعملية التحليل كواشف ذات مستوى 
مقبول من الشوائب . فني هذه الحالات » بمكن للشخم الحلل ان ينقى الكاشف 
بنفسه » ويتطلب ذلك وقتا اكثر وخبرة . ومن حسن الحظ » فان اغلب الكواشف 
المطلوبة متوفرة تجارياً بمستويات نقاوة مقبولة لطرق العمل التحليلية التي تتضمنها. 

الحقيقة ان الكواشف ذات النقاوة - العالية المتوفرة لاتعني بالضرورة كون القنينة 
الموضوعة على الرف خالية من الشوائب › فعند فتح القنينة » يصبح الكاشف في خطر 
التلوث . فكلا طال استعال القنينة كلا زاد احتالية اضافة اللوثات . وهذا السبب › يكون 
من الحككة شراء قناني صغيرة للكواشف »› التي تستهلك بسرعة . وتتضمن قواعد استعال 
الكواشف مايأني : 


1- لاتدخحل سكا كين الوزن كaاں)همء»‏ او معالق » او ادوات اخرى يي قنينة 
الكاشف. ورج القنينة جعل المادة سهلة الانسياب » ثم اسكب الكية المطلوبة . 

2- اعد الغطاء داماً على قنينة الكاشف » فقد تلوث المواد القريبة اوحتى الغبار الموجود 
ف الهواء فقط القنينة الممتوحة . كذلك › فان العديد من الكيميائيات متميعة وقد 
تلتقط كمبة كبيرة من الرطوبة عند تركها مفتوحة . وان هذا سيسبب تكتل الكاشف 
ويؤدي الى عدم امكانية اجراء القاعدة رقم 1 . 
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3- امسك اغطية قناني الكواشف ( لاسا الاغطية الزجاجية المستعملة للعديد من قناني 
الكواشف السائلة ) بين الاصابع اثناء السكب » ولاتضع هذه الاغطية على سطح 
منضدة العمل » حيث يمكن ان يؤدي ذلك الى تلوشا. 

4- لاتعيد الكية الزائدة من الكاشف الى القنينة . فقد يكون الكاشف قد وضع بدون 
انتباه ي اناء ملوٹ وبذلك يلوث بقة القنينة عند اعادة قسم من الكاشف. 

5- النظافة من الابمان. يحدث التلوث للكواشف ولعملية التحليل بسهولة في مختبر 
قذر. ان الحاورة التي تريد ان تثبت فيا بان الخطأ هو حطأً جارك في العمل الذي 
سكب الادة الكيمياوية على رف الكواشف سوف لاتساعدك کثبرا عند اة اة 
التحليل الي تقوم بها » ويحب يي الحال تنظيف اي انسکاب من قبل اي شخص 
یری ذلك . 

تتوفر الكيمياويات التجارية بمختلان درجات النقاوة > والتي يتم وصفها لاحقاً. 
وبصورة عامة يحب استعال الكيمياويات بدرجة - الكاشف في جميع طرق العمل 
التحليلية » عدا المقاييس الاولية sئلإدلدهاء‏ رإدصسنام فتستعمل عند تحضير او مقايسة 

الحاليل القياسية (انظر الفقرة 7 -2 من الكتاب النظري) . 


Specifications for chemicals : مواصفات المواد الكيمياوية‎ 

درجة القياسي - الاولي : primary - standard grade‏ تتکون هذه الکواشف › 
بالاضافة الى كونها ذات نقاوة عالية » قد تم تحليلها ء وتم ذكر قيمة ناتج التحليل على 
القنينة . وتتوفر العديد منها من دور تجهيز الكيمياويات وتنوفر ايضا من المكتب القومي 
للمقايس N88‏ . 

يزود المكتب القومي للمقاييس بخلائط عللة بصورة كلية »> مثل السبائك اوالمعادن 
وتعرف هذه بال قاس المرجaة reference standards‏ . 


reagent grade : درجة الكاشف‎ 


تهاثل هذه الكواشف مع المواصفات الدنيا المقررة من قبل م جنة الكواشف الكيمياوية 
للجمعية الكيميائية الامريكıة‏ ]|ئ¡|ر Reagent Chemicals, American Chemical‏ 
Society Specification,6th ed.(Washington :American chemical Society,‏ 


م / ١ه‏ الكيمياء التحليلية المملي 


1])]. تبون البطاقة عادة الحدود القصوى المسموح بها للشوائب او تعطي قي التحليل 
لعدد خاص من المرات : 


Chemical pure (CP) grade : درجة النقاوة الكيمياوية‎ 


وهذه عبارة عن كيمياويات تجارية تم تنقيتها » ولكن عادة لم يتم تعيين حدود 
الملوثات . لد وجود استمال کیمباویات من در حه - «CP‏ فیجب ان تقحص لمعرفة 
وجود المادة المراد محليلها ولعرفة الملوثات . على سبيل المثال » بعكن اجراء تجربة الا عوذج 
الارن êU)‏ ڄصرواط ) او اجراء تعيين كمية معلومة من المادة المراد حليلها 


درجۂ ۴ USP grade : US‏ 
يعني هذا المصطلح بان المادة الكيمياوية تنطبق عليما التشريعات الموضوعة من قبل 
دستور الصيدلة في الولايات المتحدة ]انظ Pharmacopoeia of United States of‏ 
„America, 20th rev. (Rockville, Md.: United States Pharmocopelal‏ 
a Inc., 1979]‏ هذه التشر, بعات 2 الخطرة على الصحة 


Cp - درحة-‎ 


درجة التقنة : Technical grade‏ 
وهي كيمياويات تجارية غير منقاة وتباع عادة بكيات كبيرة لاغراض صناعية › وبحب 
ان لاتستعمل ي طرق العمل التحليلية . بعكن استع اها للتنظيف وذلك ي عاليل التنظيف 

السائلة او في حضير صيغ للمنظفات (المطهرات او لول تنظيف) . 
حوامض مركزة : Concentrated acids‏ 
تدعو العديد من طرق العمل التحليليلة الى اذابة العينة او ضبط ال ٨۴م‏ بكاشف 
حامض . وعلى حلاف اغلب الكواشف الكيمياوية » الي تنوفر بهيثات نة نبا توور 
الحوامض على شكل عاليل مائبةمركزة »ولول الحتوى الاي » فانها نقية بصورة كافية لتنطبق 
علا مقاييس درجة - الكاشف الموضوعة ها . 
1٦‏ 


لاضافة كمية معلومة (بالوزن او المولات ) من الحامض نفسه » بجحب على الشخص 
ا محلل معرفة قوة الحلول المركز (يعطي عادة بالنسبة المئوية الوزنية ) والكثافة > ويسطر 
الجدول 1 -3 العديد من الحوامض الشائعة الاستعال وتراكيزها. بتوفر هيدروكسيد 
الامونيوم ايضا على شكل ملول مركز وقد وضع في الجدول 1 -3. 


1 7 اخذ العنات : Sampling‏ 


كانت الخطوة الاوى ي مجمل عملية التحليل التي تم وصفها في الفقرة 1 1 من 
الكتاب النظري هي الحصول على عينة أنموذجية . وعلى الاغلب تعطي لك العينات التي 
تحتاجها تجارب الختبر» والتي ستحتاج الى معال جات قليلة للحصول على عينات أغوذجية 
ومع ذلك يحب عليك ان تدرك الصعوبات التي ترافق جمع العينات وتتطلع على العدد 
القليل من التقنيات المستعملة للحصول على عينة أغوذجية . 


الجدول 1 -3 : تراكيز الكواشف الحامضية الشائعة ( وهيدروكسيد الأ مونيوم ) 


لرکیز الكثافة / وزن 
الفورمالية )«(غم ' للار) لوزن الصيغة الصيغة الاسم 


17.4 49 99.7 60.05 1,0084 حامض الخلِك (الثلجي) 
H1 36.46 37 1.18 12.0‏ حامض اليدروكلوربك 

HN0, 63.01 70 1.35 15.0‏ حامض الريك 

H٤10, 100.46 70 1.67 11.6‏ حامض البیرکلوریك 

H1, 98.00 85 1.69 14.7‏ حامض الفسفوریك 

18.2 84 1 97 98.07 10۸ حامض الکبرہتیك 

15.7 0.89 30 17.03 ر٨‏ هیدروکسید الامونیوم 
۾ القيم الموذجية . 
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في معظم الحالات » تكون كمية المادة الموجودة أكبر بكثير من الكية المستعملة 
للتحليل (العينة ) . حى ائناء الخحتبرء فقد تعطي كمية كافية من " مجهول "“ لتجرى ا 
من الحاولات وقد تستعمل جزء من المادة المتوفرة . فاذل كانت الادة متجانسة (غالبا 
مايكون ذلك صحيحاً لعينات السائل والغاز ومكن ان يكون صحيحاً للمساحيق 
الممزوجة بحذر والمستعملة في عينات الطالب الفوذجية ) » فانما لاتعطي فرق عند اختبار 
اي جزء من الادة لغرض التحليل . ومن جهة اخحرى » فالعينات الصلبة الحقَيقية الي 
تكون غير متجانسة » يحب ان يكون للعينة الانموذجية تركيباً مشابهاً معدل ركيب بقية 
المادة الحللة . وي حالة تحليل مادة لمرة واحدة » بحب ان تحتوي العينة الاعوذجية على نقس 
النسبة المخوية للادة المراد تحليلها المىجودة في بقية المادة. 


Minerals and Ores : المعادن والخامات‎ 


تصوربان لديك مهمة محليل عربة سكة حديد مليثة بحام النحاس ويراد تعيين حتواها 
من النحاس وبالتالي قيمتها . وتحتوي العربة الآف الباوندات من الخام » في حين يمكن ان 
ترن العينة الي ستحللها اقل من 1 غم . 

بتكون الخام من احجاركبيرة واخحرى صغيرة » وكذلك من مواد مسحوقة » ويجحب 
اخحذ عينة اجالية حيث يصبح هما احتالية عالية لتكون انموذجية . يعتمد حجم العينة 
الاجالية على حجم الجسهات ودرجة عدم التجانس » وتكون القيمة الاغوذجية لعينات 
الخام امحتوية على قطم ذات حجم بقطر اكبر من 1 انج هي 1000 باوند للعينة الاجالية. 
OT‏ ت د ان قا احا العينة الى 500 باو: 
e € 4 ۴ o‏ 
والى ج انج قبل اخحتزاهما الى 250 باوند . يبين الشكل 1 -18 طريقة العمل المتضمنة 
السحقى والمزج بتکوین مخروط › والبسط على شکل داثرة والتقسيم ای ارباع » 
والاحتفاظ بالارباع المتقابلة » ويستمر هذا النوع من العمل لحين احتزال العينة الاجالية 
ای 5 باوند وترسل ای المحتبر. ي الختبر تسحق العنة الاجالية بوسساطة مطحنة كروية او 
بوساطة هاون ومدقة هاون (الشكل 1 -8) للعينات الصغيرة. 

بوضوح يصبح عمل الشخص احلل لاشيء اذا لم مجرى عملية الجمع الاولية للعينة 
بصورة صحيحة . وان احدى المشا كل الي تحدث ي العينة الخام هي انه من الصعوية 


A 


الشكل 1 -18: عمل الروط والتقسي الى رباع . 


جدا احذ عينة من كمية كبيرة من مادة ثابتة . كيف يستطيع الشخص الوصول الى 
الداحل لاخذ مادة لعينة اجالية ؟ فقد تحدث اثناء النقل عملية فصل › فتستقر المواد 
الناعمة في القعر. على سبيل الخال » ي حالة الفحم »› يتغير حتوى E‏ 
ا لجسي › وقد بينت احدى الدراسات ان الجسمات التبقية على مشبك 20 - 
(اکبر من ) تحتوي على 14 % من الرماد , ا ی ر 
مشبك 60 - ميش (اصغر من ) تحتوي على 24 من الرماد . سيؤدي ليل حمولة 
عربة من الفحم باخذ عينة ة اجالية 0 - باوند من الاعلى الى نتائج خاطئة وسيكون 
مضيعة للوقت › ومن الافضل كثيراً - جمع العينة الاجالية عندما تكون المادة متحركة . على 
سبيل المثال » عندما بتحرك الام مإ على احزام الناقل ٤1ط‏ nveyerە»‏ او عند سکبه 
بداحل عربة القطار» حيث بعکن جمع العينات بصورة دورية بحيث يجمع 1000 باوند 
ي الوقت اللازم لامتلاء العربة . 


تتوفر تصاميم ميكانيكية لاجراء هذه العملية بصورة تلقائية »> وعند تناول العينات 
بصورة شخصية » تدعو توجيهات اخحذ العينة الى احذ كل مرفة ملوءة رفم عشرين من 
العينة الاجالية . 


۹۹ 


الفازات : Metals‏ 
ان المنطقة الاحرى التي يعكن ان يكون اخحذ العينة فيها صعب هي الفلزات المراد 
تحلبلها » وقد نشرت ال جمعية الامريكية لفحص المواد )۸S1[(‏ نشرات عدة تصف طرقا 

للحصول على عينات اعوذجية . 

يجب التدكر بان الركيب قد يتغير من احدى نہايات قطعة الفلز الى الاخحرى » حيث 
بعكن ان يحدث التغير عند تبريد منصهر الفلز. ولقد بين )N88(‏ بان محتوى الكاربون في 
سببكة الفولاذ 1٥۲‏ 1ءء ر بقطر 20 انج وطول 70 انج ) قد تغير من 0.58 % عند القعر 
الى 0.68 في القمة وبزيادة كمية مقدارها 17 % . تنص توجيات ال (S1M؟A)‏ 
بخصوص منتجات سبيكة الحديد الاسطوانية » للحصول على تعليل انموذجي لكية 
محددة » يحب جمع وليل عدد من القطع . حيث تجمع العينات عادة بعملية الحفر 
وجب ان یتے الحصول علیہا بدون استعال الماء والزیت » او شحوم اخحری » وجب ايضا ان 
يكون سطح الفلز حال من القشرة » او الفلز السطحي »› اوالشحم › اوالقذارة » وبحب 
ان يكون قطر الحفر>0.5 انج لصحيفة > 16 انج وبقطر >1 أنج للقطع الاكبر. ‏ 


المنتجات الاستبلاكية : 


اقرش ان ابت سو عر عى الب و الي الى ت لر 
وجنات الافطار. ماهو عدد الصناديق الواحب اخذها من محرى الانتاج؟ 
تستعمل فحوصات احصائية مختلفة هذا النوع من المشا كل . على سببل المثال من 


الضروري معرفة معدل محتوى الحديد الحقيقي لغاية - 0.5 % (بصورة نسبية ) وعستوى 
confidence level aa‏ %95 »> ومن . وسن المعادلة 2 6 ي الكتاب النظري نشاهد 


NO} 


ان × هو عدد العينات » )١ ١١‏ هو الاحراف القياسي standard deviation‏ 
الملاحظ » وقد استعملت قيمة المجموعة الكبيرة 1.96 ل ). وفي هغه الحالة > يشير 


الانحراف القياسي الى عدم تجانس المنتوج (تغير حتوى ۴۴ من صندوق الى الاحر) › 
والذي غالبا مايكون اكبر بكثير من الاحراف القياسي لطريقة العمل التحليلية . على سبيل 
المغال » يعكن ان يكون الانحراف القياسي لتغير محتوى - الحديد %5 وهذا 


2 
N= ( ك‎ = 4 
0-5 


بجحب تحليل مجموعة من 384 صندوق من الحبوب للوصول بعملية التحليل الى 
مسنويات الاتهان (او الثقة) . 


كيف حكن اختيار هذه الصناديق ؟ بوضوح ليس من الحكة اخذ اول 384 صندوق او 
احر 384 صندوق » وذلك لان التغير الحاصل اثناء عملية التعبثة سيؤدي الى نتائج 
خاطثة . وحتى الطريقة التي نتصور بانما منطقية في اختيار الصناديق بصورة دورية قد 
تكون غير صحيحة . وللسهولة » نفترض بان محجرى الانتاج مكون من 38,400 صندوق 
وبذلك فان اخذ كل صندوق رقم مائة سيجعل مجموعة 384 صندوق للعينة التحليلية . ان 
المشكلة ي هذه الوسيلة هي امكانية تغير محتوى الحديد بصورة دورية ايضا› فقد محتار 
دانما صندوقاً بمحتوى حديد عالي (او واطيٰ ) » ولتجنب هذه الصعوبة الكامنة » ينم 
احتيار الصناديق بارقام عشوائية . يعطي الشخص الحلل لبرنامج الحاسب الالكتروني 
قاعمة بالصناديق الي يحب اخذها للتحليل لاستخراج الارقام العشوائية . وحتى بالنسبة 
للصناديق الماحوذة » قد لايرغب الشخص الحلل باستمال كل متوى الصندوق لاستخراج 
عينة اجالية » لذلك قد يحدد رقم عشوالي اخر لكل مقطع من الصندوق » مثل القمة 
البسرى » الوسط الايعن › اواسفل الوسط »› ويقال للشخص المحلل عن الجزء والصندوق 
لمأحوذ بصورة عشوائية والذي يحب ان بحلل . وهكذا قد تؤخحذ عينة أغوذجبة بصورة 
عشوائية » ولكن هذا لايعي المصادقة . 


۷١ 


Liquid samples : العينات السائلة‎ 


بصورة عامة » تكون العينات السائلة - كا هو الحا في العينات الغازية - متجانسة 
واقل مشا كلا في الحصول على غينات أنموذجية » ومع ذلك » فان الاجسام الكبيرة جداً 
من المادة قد تبيى غير متجانسة . على سبيل المثال » قد تكون تعطى مهمة تعيين محتوى 
الاوكسجين- المذاب (.0 .5) ي بحيرة » فان قيمة (.0 .0) ستتغير من الساحل الى 
وسط البحيرة وكذلك مع العمق . وقد يكون هذا التغير جزء من الدراسة . وسيتم تحليل 
عبنات من كل منطقة . ومن ناحية اخرى › اذا اريد الحصول على قيمة وسطية » بمكن 
استعال طريقة مشابمة لتلك المستعملة لصناديق الحبوب » حيث يتم تحديد كل مقطع من 
البحيرة (عرضيا» طوليا > والعمق ) برقم » وسيحدد مستخرج الارقام - العشوائية اي 
الاجزاء التي يجب ان تؤخذ منها العينات . تتوفر انابيب بتصاميم خحاصة والتي بمكن انزاها 
الى عمق محدد ومن م تفتح ل جمع العينة. 


Sample storage : خزن العينة‎ 


غالبا ما > عضي وقت طويل بين جمع وتحليل العينة » وجب الاحتراس من تلوث و/ 
او فقدان المادة المراد محليليما . ان هذا مهم بصورة حاصة للعينات السائلة الي تم جمعها 
لتحليل الكيات الضئيلة ys‏ ۵۵) بسبب تفاعلها مع الحاوية . حكن للعناصر 
الفلزية الموجودة 9 ي الزجاج ان تسحب بوساطة العينة السائلة اثناء الخزن » وينتج عن 
ذلك خط موجب عند حليل العناصر الموجودة في هذه العينة السائلة . على سبيل الخال » 
بین خزن 1٣1‏ المرکز ي حاویات من زجاج البوروسليكات ك5ھاع icaeاsiەb0r‏ عند 
0م لمدة 13 يوم زبادة ي Na‏ و 8 قدرها %1000 » وفي ۸1 و ا٣‏ »› و ا8 قدرها 
0 › وي ع قدرها %200 . 


حى الطاط الذي يبدو خاملاً قد يحتوي على شوائب (يتتج بعض المطاط باستعال 


محفزات عضوية فلزية ) » الي بمكن ان تضيف كمية اضافية من المادة المراد حليلها او 
حدث تداحلات » وتؤدي الى اخحطاء حددة . 


YY 


تكون العينات الصابة عادة ذات مشا كل اقل في الخزن » ولكن من ناحية اخحرى » 
قد حدٹ تلوٹ بسهولة اناء جىم العبنة . 


لقد عت الاشارة اعلاه الى ان العينات الفلزية الي یم جمعها بالحفر بحب ان لا 
جری بالماء او الزيت او الشحوم . فاذا كان الفاز صلبا بصورة كافية » فانه قد يودي ا 
الى تاكل اداة الحفر» والذي بمكن ان ينتج شوائباً . ان عينات الخامات اوالمعادن الي 
بحب ان تختزل في حجم الجسهات بالسحق و/ او بالمطحنة الكروية قد تتلوث بطرائق 
العمل هذه. 


ان التفاعل الاخرمع حاوية العينة هو احالية امتصاص المادة المراد محليلها الى داخحل 
و/ او امدصاصها على جدران الحاوية »> وبهذه الطربقة يحدث فقدان الزئبق وبقية المواد 
البيشة المهمة المراد حلىلها أثناء الخزن. 


لحد التفاعل مع الحاوية باللسبة للمكونات الضثيلة › وتبين عاليل 8,0#۴81× 
0 اشزونة عند 63م لمدة 7 ايام في قناني بوليشين بسمك 1 ملم فقدان %27 (نسبة 
طا م بب e‏ المطاط . 


اثناء الخزن» قد تحدث ايضا تفاعلات كيميائية » والني بمكن ان تغير هيئة المادة 
المراد تحليلها . على سبيل المثال » بعكن ان يتأ كسد ر50 في المواء الى ر50 بوساطة ر0 »› 
وقد تتحول مختلف اصناف الفوسفات ف الماء الى اصناف اخرى » ويكون الاوكسجين 
المذاب حساساً جدا للتغير اثناء الخزن . ولتقليل معدل هذا النوع من التفاعلات » توصي 
العديد من طراثق العمل الى الخزن عند °4م» وي بعض الاحيان» قد تضاف مواد 
حافظة . 


المعا لجات الاولية Sample pretreatment : ail‏ 
بعد ان یتم جمع العبنة وارساها الى الختبر › قد تحتاج الى معا لجة اضافية قبل ان يجري 
عليما التحليل . وهذا صحيح لاسا للعينات الصلبة » والتي عادة ماتذاب اولا وحتى 
عندما لاتتطلب التقنية لاذابة (مطيافية الانبعاث او فلورة اشعة- ×) » فيجب سحق 

العينة الى مسحوق ناعم ومزجها بصورة جيدة للتأكد من تجانسها. 


YY 


إن الکراشف الشائعة لاذابة العينات الصلبة هي الحوامض المعدنية 1٣1‏ » 
.HFg 6 HCIO, ¢ H,SO, 6 HNO,‏ 


إن حامض الميدروكلوريك » حامض قوي ومفيك لاذابة اكاسيد الفلز ومعادن 
الكارر بونات وفضلا عن ذلك اذابة الفلزات التي ها جهود اخحتزال اوطىٰ من الميدروجين 
وحامض النتريك قوي مثل 1٣1‏ ولكن بالاضافة الى ذلك مؤكسد في طبيعته وهكذا فإن 
له الامكانية على اذابة الفلزات التي هما جهود احتزال اعلى من الميدروجين » مثل نا٣‏ و 
ع . إن مزیج من ٣1٣1‏ و ,8×0 (3 : 1) » یعرف بالماء ملكي Qua re82‏ » وبعد 
فعال لاسا لاذابة الفلزات النبيلة مثل الذهب. في الحقيقة بعكن ججميع العناصر ان 
تذوب ي ,10 المرکز ا لحار عدا A۸1‏ و €٣‏ » حیث ان مشکلة لھ وا٣‏ ھی انا یکونان 
طبقة رقبقة من الاوكسيد على السطح والتي تقلل فعالية الفلز تجاه المزيد من تأثير 
الحامض : إن حامض الكبريتيك المركز الحار مفيد لتحليل واذابة العينات العضوية » 
باللاضافة لبعض عينات الفلز. ويكون حامض البيركلوريك المركز الحار فعال جدا عند 
استم‌اله ککاشف مؤكسد حامضي » ويججحب تناوله بحذر بسبب امكانية انفجار عند 
ملامسته مع مادة عضوية او عينات لاعضوية سهلة الأكسدة . وجب تناول الكواشف 
المركزة فقط في غرف خاصة لطرد الغازات . لايعتبر حامض الميدروفلوريك حامضا قويا 
بدلالة ثابت تفككه الحامضي › ولکن بعكنه تحليل العديد من العينات المقاومة للهجوم من 
قبل حوامض اخری . ويمحلل ال 5۴ على الاحص معادن السليكات وذلك بتکوین S1۴؟S‏ 
المخطاير . 

تكون العناصر الفلزية ايضا معقدات الفلورو المستقرة › الي تساعد على الاذابة وي 
الحقيقة قد يكون ضروريا تحطي معقدات الفلور وبعد ان تنم الاذابة وقبل ان نستمر 
بالتحلیل وتم ذلك باضافة ,۳1,80 (او )۲1٥10,‏ والتسخین لطرد ۴۴ 


حذیر: حى الکيات الضثيلة من 3۴ تسبب حروقا مؤلة خحطيرة عند ملامستها مم 
الجلد . 


V4 


إن بعض المعادن الشائعة مثل السليكات لاتهاجم بسهولة بالكواشف الحامضية او 
القاعدية (يتم بحنب ۸۴ إن امکن ولایمکن ان یستعمل اذا ارید محلیل متوی ي 
العينة ) » وتجري الاذابة بتقنية الصهر. تطحن العينة الى مسحوق ناعم » وتحرح مع كمية 
كبيرة (10 مرات من وزن العينة ) من كاشف مساعد على الصهر ×د!؟ وتسخن لحين 
ذوبان الكاشف المساعد على الصهر. يكون الملح المنصهر الناتج مذيبا فعالا ولال عماية 
الصهر يجب الحذرمن فقدان العينة اثناء تحرر الماء والغازات الاخحرى . إن الزمن الفوذجي 
اللازم هو بضع دقائق » ولکن احيانا حتاج الى وقت اطول » وعندما تتم عمليني التحلل 
والاذابة » يظهر المنصهر بشكل رائق . تتضمن الكواشف الموذجية المساعدة على الصهر 
على «NaOH « Na,CO,‏ او ›K,8,0, ›Na,0 KOH‏ و B0,‏ تکون الماد 
المساعدة على الصهر فعالة بحيث قد يكون من الصعب اختيار مادة خاملة للبودقة › 
وتستعمل بصورة شائعة بودقات البلاتين على الرغم من ارتفاع نها » مع امكانية استعال 
بودقات النيكل في بعض الخحالات . 


هناك خحطوة معالجة اولية احرى غالباء تستعمل للعينات الصلبة هي التجفيف 
والتخلص من الرطوبة . وتجري معظم تحليلات الطلبة بعينات جافة » وتخصيص ظروف 
تجفيف مناسبة ومع ذلك فإن السؤال هل مجفف او لا نجفف يعد امر معتمدا عندما 
بتضمن العمل عينة صحيحة إمعنى الكلمة وان السبب الرئيسي للتجفيف قبل وزن العينة 
هو لغرض الحصول على نتيجة متطابقة . عند عدم مجفيف العينة فانها تفقد الرطوبة بصورة 
مستمرة الى حيط مختبر التحليلية » وستزداد قيمة المادة غير المتطايرة ي كل عملية تعيين 
لاحقة . ويمكن ان يكون التأثير لنسب مثوية عده عند بحليل غذاء او نبات او عينات 
كيمياء حياتية رطبة . ومن ناحية اخحرى » رعا ترغب في معرفة محتوى النيكوتين في التبغ 
الاصلي عند الاستلام » وليست المادة امجحففة . ي بعض الاحيان تنجز ذلك بوزن العينة 
عند استلامها ويعين فقدان الوزن اثناء التجفيف ؛ وبعد ذلك بيعكن تصحيح الركيب 
العين كا ني حالة الاستلام . على سبيل ا مال » اذا فقدت عينة التبغ %8 التجفيف 
راحتوی التبغ المجفف على 1.65 نيكوتين » فإن التبغ الاصلي عند الاستلام يحتوي على 
. = 1.53 % نيكوتين . وبوضوح فقد تعتمد القيمة عند الاستلام على تاريخ العينة 
ركم مضى على قطعه » ظروف الخزن » ظروف النقل الى الحتبر» وهكذا) . إن نتائج 


- 


الواد الجففة في المواء التي يستشهد بها تمثل حل وسط بين «اساس جاف» و «اساس 
عند الاستلام» ويسمح للعينة بالتوازن مح عبط الحتبر قبل ان توزن وهذه التقنية مفيدة 
للمواد الي تكون غير متميعة كثيرا . : 


هناك مشكلة اخحرى بعكن ان تجابه عند تجفيف العينات » هي انها بعكن ان تتحلل 
او تتبخر عند درجة الخحرارة المطلوبة لازالة الرطوبة » وعلى الرغم من ان ظروف التجفيف 
الموذجبة هي عدة ساعات عند 110 الى 120م فان بعض العنات حمل الماء تشبث 
لغاية 1000 م. تتضمن العينات الشائعة الي لابمكن ان تسخن الى درجات حرارة عالية› 
الكارر بونات التي قد تعطي 00 › و ر۸0 التي تعتبر متطابرة » ومرکبات الحدید 11 
والتي يمكن ان تتأكسد الى الحديد 111. في بعض الاحيان يكون من الضروري ازال الماء 
الممدص بدون ازالة ماء القيو وقد ينصح بدورة مجفيف هادئة » على سبيل المثال 30دقيقة 
عند °80م» وي مثل هذه الحالات (وللامثلة انظر طريقة العمل 16-3 لتحضير لول 
۸ع القيامي) . 


طريقة العمل 4-1 : اخذ العينة : ع١iاpمSam‏ 


اساسيات : لقد صممت هذه كتجربة صفية » يتم فيها تحليل مزيج بصورة مباشرة بوساطة 
المديد من الطلبة » بيا يطحن مزيج ماثل جحذر الى مسحوق ناعم » ثم جع على 
شكل مخروط » ثم يقسم الى ارباع قبل ان يحلل بوساطة العديد من الطلبة . بقارن 
الاحراف القياسي للمجموعة الاول مع الاعحراف القياسي للمجموعة الثانية (ملاحظة 
1(. 


بعکن استعال اي مزیع مناسب تكون احدى مكوناته سهلة التحليل بيا يكون 
اللكون الثاني خاملا (ملاحظة 2) . والمثال المعطي في مايأتي يستعمل مزيج من 
K0‏ البرتقالی و €1 الابیض ( ملح المائدة) . ويمكن اجراء تحليل محتوى ,”0© 


۷٦ 


بوساطة التقنية الحجمية او ببساطة اكثر بوساطة امتصاص الطيف الضوي 
Spectrophotometry‏ (ملاحظة 3) » کا مبین ي ماني »> حيث يسجل الامتصاص 
لکل غرام من العينة کمقیاس محتوی ۸٤٥1,0,‏ ي امريج . 


توجبهات : المزيج 4 (ملاحظة 4) : يجمع الطلاب الحتارون هذا المزيج 0.2 غم تقريبا 
في قنينة وزن من اية نقطة من كومة العينة » ويتم وزن القنينة الوزن زائدا العينة لغاية ± 0.1 
غم > م ينقل 0.1 غم تقريبا الى دورق حجمي سعة100 - مللترء مم يعاد وزن قنينة الوزن 
لتعيين وزن العينة المضبوط O HOE E E‏ 
الاذابة » ملا الدورق الحجمي الى العلامة › م برج الدورق بصورة جيدة لتا كد م 
التجانس . 


بستعمل قسم من الحلول لشطف خابة المطياف الضوئي ء ولم تملا بالعلول » وتقاس 
الامتصاصية عند 440 نانومتر» باستعال الماء كمحلول مقارن kصهاط‏ (ملاحظة 5). 
يسجل متوى ,0رإ٣‏ ,× بدلالة الامتصاصية لكل غم من العينة . 


امريج 8 (ملاحظة 4) : يشترك الطلاب الخحتارون هذا المزيج ي طحن ومزج المريج 
واللجمع على شكل مخروط والتقسي الى ارباع كا هومبين في الشكل ۰18-1 يمكن اجراء 
عملية الطحن في مطحنة كروية اذا كانت متوفرة او بالحاون ومدقَة الماون. وبعد ان يم 
تحویل المزيج الى مسحوق بصورة تامة مزج ويجمع كل طالب 0.2 غم تقريبا ي قنينة وزن 
ويستمر بالعمل كا ي المزيج 4 المذكور اعلاه. 


تسجل التتائج مجموعتي الصف مم يحسب الاغراف القياسي لكل مزبج . بتضمن 
وهذا يعي « 


ان الاغعراف القياسي للمزيج 8 هو بصورة عامة بعود لعدم الثقة في طريقة عمل 
القاسات زائدا اي عدم تجانس متبقي من المزيج › وهذا يعي ( 


2 ت 
ا 2 ا 

Sy = S4 = Sg ون۱‎ 
مالاحظات‎ 


1. صممت هذه التجربة لبداية الفصل الدراسي لمساعدة الطلبة لكسب الألفة في 
الوزن والدوارق الحجمية واخذ قياسات كمية واستعال دفتر الملاحظات » والقحليل 
الاحصافي » وكذلك الفكرة الاساسية لاخذ العينة . 


2. لقد وصفت بجربة ماثلة من قبل -ئW.E.Ha1 B-Kratochril, R.S.Reid and‏ 
is, “Sampling Error in aparticulateMixture’’, Journal of Education,‏ 
.0 518 :57 باستعال خلائط فثالات البوتاسيوم الحامضية 3۲× وسکروز. 
وهذه التجربة فائدة هي ان كثافة ا مكونين متساوية تقريبا ولكن تحتاج الى تسحيح 
حامض - قاعدة لا K۲¥۶‏ للتةدير. 


بعكن ان توضح هذه التجربة لاحقا في الفصل الدراسي وذلك بالاقتران مع نجربة 
احری تستعمل ناتج استهلاكي . وإن تجارب تقدير الود ني الملح والفوسفات ي 


مساحيق الغسيل اوا 4١‏ و١٠۴‏ في غذاء الحيوانات جميعها مناسبة لتعيين عدم تجانس 
العينة . 


3. إن العديد من الطلبة في هذه المرحلة لا يألفون المطيافية الضوئبة › ولكن فكرة قياس 


شدة اللون لن تكون صعبة التقبيل . 


۷۸ 


4. هنالك ترکیب مناسب للخلائط ۸ و8 هو 1:1 بوزن ×٤0‏ و N2٣‏ . وان 
ملح المائدة هو مادة مجففة ملاعة وذلك لانا غير مكلفة » ومادة غير متكتلة . 
ويوصي بتحضير كلا المزيجين بنفس الركيب . 

5. تعتمد التوجيات لقياس الامتصاصة على جهاز المطياف الضوبي المستعمل۔ 

انظر الفصل 4 من هذا الكتاب لطربقة اmتJle‏ جjl Bausch and Lomb spectronic‏ 
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Laboratory safety : السلامة اتر‎ : 8-1 


إن التقنية الحتبرية الآمنة شيء اساسي كالتقنبة الحتبرية الدقيقة . ولسوء الحظ فقد 
بعطي الختبر الدراسي للمرحلة ال جامعية الذي تجري فيه التجارب لرات عدة اهام اقل 
لتحذيرات السلامة من تلك الي تعطى ختبرات البحوث الي جرب فيا تفاعلات 
كيمياوية جديدة وتحلل فيا مركبات كيمياوية جديدة . ومع ذلك يحب ان تكون المارسة 
الآمنة جزء من كل مختبر وتكون بالادراك والموقف المشترك لكل من الطلبة والمدرس . 
ولاإيصلح هذا الجزء القصير ” ككتيب صغير للسلامة ولكن كنقطة بداية لتطوير تقنية 
السلامة في مختبر التحليلية . لابمكن الافتراض بان التحذيرات جميعها ضرورية 
ومقابيس الحذر موجودة هنا لذلك يجب ان يتشاور الطلبة مع مدرسهم فيا بخص عاذير 
السلامة الصحيحة لكل تجربة . 
بمكن درج العديد من قوانين السلامة ولكنها تصبح مفيدة فقط في حال اتباعها 
ودعمها وفا باي بعض قوانين السلامة المقترحة : 
. اتبع تعلهات السلامة جميعها بحذر . 
 .2‏ اختبر وتعلم بصورة اكيدة موقع واستال تسهيلات السلامة » مثل مطفاءة النارء 
حامات » قنافي غسول - العين وا حارج . 
کاو ت ادو اھر و ی که ب 
للاستمال . 


(2) لقد اخذت الكثير من هذه المواد بمواضقة من Safty in Academic Chemistry Laboratories, 3d od.‏ 


(Washington: American Chemicl Society Committce On Chemical Safty, 1979 


۷۹ 


يحب ان تألف ماذير السلامة وطرق عمل الطوارى قبل استلام اي عمل 


مختبري . 

قبل بده اية تجربة » يجب ان تألف طريقة العملياتِ وجميع الحاطر الكامنة التي 
استعمل واقية العين في جميع الاوقات في الحتبر وني مكان خزن وتناول 
الكيميائيات .. 


لاتسمح بالمزاح والتبريج ي الختبر. 

استعمل المواد فقط عند معرفتك قابلية التمابما وفعاليتها وقابلية اتلافها لغيرها 
وسميتما . 

لاتحاول اجراء تجارب غير مقررة . 

لاتستعمل الختبر كمكان للاكل والشرب »› او التدخين.. 

البس احذية في الختبر. 

قيد واحجز الشعر الطويل والملابس الفضفاضة عند وجودك في الختبر. 

لانملا الماصات بالسحب بالفم . 

لاقوم بعمل تجريبي في الختبر لوحدك او» على الاقل » بدون شخص آخر ضمن 
جال استدعاء سهل . 


Accident Reporting : ةذراطلl تسجیل ا-حوادث‎ 


بحب ان تسجل الحوادث الطارئة جميعها » وبحب اعداد تقرير مكتوب بشكل رمي 


لجميع الحوادث الطارئة والي تسبب الخسائر للغير او حى الجروح البسيطة ومثل هذه 
لنقارير لانحتاج اليما فقط لاغراض التامين بل لتنبيه المسؤولين عن ظروف عدم السلامة 
السائدة في الحتبر. ويحب ان لاتتضمن فقط الحقاثق الاساسية عن الحادث بل ايضا 
الاسباب الحتملة والتوصيات منم حدوث ذلك مستقبلا. 


Eye protection : حإأبة الین‎ 


إن حاية العين هي من بين اهم ماذير السلامة التي بجحب ان تتخذ في الحتبر ولايعكن 
التأكيد عليما بقوة كبيرة . وبالاعتاد على الفصل الدراسي والتجربة المصممة › قد تكون 
هناك حاجة لنظارات واقية ونظارات سمسية » او واقية الوجه . وفي الكيمياء التحليلية › 
یکون اعظم خطر من معظم التجارب هو تناثر الكيمياويات على شکل قطرات على 
الوجه » وان فرض النظارات قد يكون كاف هذا النوع من الخطرء ولكن يحب منع 
العدسات اللاصقة حى عند ارتداء واقية العين ان معالجة الاسعاف الاو الاساسية 
للكيمياويات الي تصل العين هي الغسل الفوري (يوصي ب دقيقة على الاقل ) › ومذا 
السبب » تكون حاويات غسول العين المستعملة للطوارى ضرورية › ولكنا لاتعوض عن 
واقية العين. 


الكيمياو بات : Chemicals‏ 

إن معظم الكيميائيات ضارة لدرجة معينة »> وجب على الطلبة تجنب الاتصال المباشر 
باية مادة كيمياوية » والمواد التي تعتبر اليوم « أمينة » قد نجد ها في المستقبل, وضع له بعض 
الخطورة على الشخص المستعمل . حتى الكيمياويات الشائعة » مثل الجلاتين› قد 
تكون غالبا مسببة للحساسية » وتؤدي الى افراط في حساسية ال جلد . يكون وقت الملامسة 
مها بحيث › يحب تنظيف المادة الكيمياوية حال ملامستها الجلد مباشرة وبصورة تامة › 
ولتكون سالا » نوصي بخسل الوجه » السواعد › والايدي عند نهاية كل فترة مختبرية . 


بعضص الكيمياوبات الشائعة تکون مواد مسرطنة 71ع ca ٥i0‏ وجحب ان نتجنہا › 
قدر الامکان › او يتم حملها بحذر. لقد نشرت ادارة الصحة والسلامة المهنية )٣۲۴‏ 
)0SHA) occupationaا Safty and heath administration)‏ واا با مواد المسرطنة 
المعروفة والمتوقعة وقوانين لاستع اها » وتناوها » والتخلص منها. ويم تداول ثلاثة مواد 
كيمياوية من هذه القاعة في مختبر التحيلية هي الزرنيخ › الاسبيست › البنزين . تعروف 
العديد من الكيمياويات الشائعة الاخحرى او يتوقع بانها تتراتوجينية 8ع ع0اةءاء (المواد 
التي تعمل اثناء الحمل على احداث خلل في ال جنين » الجنين المتكامل › اوالذرية ) وهي 
مدونة في « سجل التأثيرات السمية للمواد الكيميائية Registry of toxic effec of‏ 


م / ١‏ الكيمياء التحليلية المملي ۸۱ 


chemica1 substances‏ الذي يصدر سنويا بوساطة المعهد القومي للسلامة والصحة 

. Natiorl Institute for occupational Safty and health ıi! 

لقدادرجت بعذ الامثلة للكيمياوبات الخطرة المستعملة بصورة شائعة في الجدول . 4-1 
ويحب ان يدرك الطلية بان امزح غير المقرر يحدت غالبا عند عاولة التخلص من 
الكيمياويات بصورة غير صحيحة . وبعض الامثلة للكيمياويات التي بجحب تجنب استع اها 
مع مواد كيميائية اخحرى معطاة في الجدول!- 5 


وقد تبين » بعد قراءة هذا الإيزء » بان امحتبر حطر جدا للطلبة > ومع ذلك » يحب 
التذكر بانه من المحتمل ان تكون كل تجربة تجريها حلال هذا الفصل الدراسي قد انجزت من 
قبل الوف الطلبة قبلك وبدون حوادث مؤسفة . وفي السنوات القليلة الماضية » ركزت 
زبادة الادراك للسلامة الحتبرية ٠‏ اهتاما اكثر على هذه الناحية للتدريب في الكيمياء. 
ولايعني هذا الاهتام تخويف الطلبة والمدرسين ولكن مساعدتهم لتجنب الحوادث المؤسفة 
الي افسدت في الماضي الخبرة الحتبرية لبعض الطلبة. 


الجدول 1 - 4 الكيميائيات الخطرة الشائعة الموجودة في مختبرات التحليلية 


البثزين : يعتبر البتزين ضمن امجموعة 1 من المسرطنات من قبل 
۰ 84 ویحب ان لایستعمل کمذیب بدون تفویض 
بسهولة من قبل ال جلد . كذلك يعد قابلا للاشتعال ولذلك 
بحب تناوله والتخلص منه بحذرشدید . وکلا کان مکنا › بحب 
استعال التولوين بدلا من البنزين . 
رابع کلورید الکاربون :ان ا٣٤‏ هو مذيب اخر حطر وشائع الاستعال » وجب ان 
نحاول الحذر لتجنب التعرض للس تل وابخرته الى اقل حد. 
ومثل البتزين » بعكن ان يمتص بسهولة من قبل ال جلد . يكن 
للتراكيز العالية في المواء ان تؤدي بسهولة الى الموت الناتج 
عن الاخحفاق في التنفس » وان التعرض الاقل بعكن ان 


AT 


يؤدي الى تلف الكلية والكبد. وعلى الرغم من امكانية 
الاستعاضة في بعض الاحيان بهيدر و كاربونات مكلورة › 
مثل نالي کلورو میثان عوضا عن ,0€ » فیجی ان نلاحظ 
بان الميدروكاربونات - المكلورة جميعها قد وجدت بصورة 
اساسية سامة لدرجة معينة . 

حامض البیركلوريك : H٣10.‏ هو عامل مؤکسد قوي » وقد یتفاعل مع عوامل 
مختزلة وعضو ية مولدا انفجار. يوصي الان بانه بحب استعال 
الحامض المركز في غرفة مغلقة لطرد الغازات ومصنوعة فط 
من مادة غير قابلة للاشتعال . 
ویحب ان تضم المواد العضورة بحامض الل اد 
حامض البيركلوريك . ولاتسخن 1٤10,‏ مم lal HSO,‏ 
وذلك لان عملية سحب للماء قد تؤدي الى تكوين حامض 
البيركلوريك اللاماني . تعتبر استرات البير كاورات متفجرة 
کالنروکلیسرین . 

فلوريد الميدروجين بعتبر 11۴ خطر بصورة جدية لان کل من غازه وعلوله سام 
وعتص بسرعة من خلال الجلد وينزل عميقا الى اأنسجة 
الجسم محدثا الاما وحروقا موجعة لفترة ‏ طويلة والني تشنى 
ببطیٰ . 
وقد لايشعر بملامسة الحاليل ذوات التركيز الاقل لعدة 
ساعات . وعند العم او التوقع با لملامسة مع Jjl « HF‏ 
اللباس الملوث في الحال ثم اغسل بصورة مستمرة اء بارد 
حين زوال اي لون ابيض من الانسجة. وي جمیم 
حالات اللامسة مع 3۴ » احصل على مساعدة طبية . 


Safty in Academic Chemistry Laboratories, 3rd ed. (Washing|01:] ja اهدر : احذت الىلومات‎ 
Amcrican Chemical Society, Committee on Chemical Safty, 1979)]. 
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الجدول 1 -5 امغلة للكيمياريات الي لایجوز استعاها مع مواد اخرى 


الكيمياويات 


حامض الخليك 


بحنب استعا ها مح 


: حامض الكروميك ›» حامض النتريك »› المركبات 
الهيدروكسيلية »> الكلايكول » حامض البير كلوريك › 
الببروكسدات » البرمنكنات 


الفلزات القلوية مثل المغنيسيوم : الماء » رابع كلوربد الكاربون (او الميدروكاربونات 


والصوديوم والبوتاسيوم 
الاسيتون 

الامونيا غير الماثية 
نرات الامونيوم 

ااه 1 

حامض الكروميك 


السوائل ال منببة 


A 


المكلورة الاخری اني اوکسید الکاربون الخارج 

: حلائط حامض النتريك والكبريتيك المركزين 

: الزثبق (على سبيل الال ي المانومترات ) المالوجينات؛ 
هيبوكلوريد الكالسيوم »> حامض الميدروفلوريك (غير 
ماني ) . 

: الحوامض » مساحيتق الفلزات » السوائل الملبة › 
الكلورات » النتريتات › الكبريت . 

: الماء 

: هییو کلورید الكالسيوم › جميع العوامل المؤكسدة › 
املاح الامونيوم »> الحوامض » مساحيت الفلزات › 
الكبريت » المواد العضوية او القابلة للاشتعال المقسمة 
: حامض الخليك » الكافورء الكلايكول › التربتتين › 
الكحول » السوائل الملنهبة . 

: نترات الامونيوم » حامض الكروميك »› بیروکسید 
الهيدروجين » حامض النتريك » بيروكسيد الصوديوم » 
الهالوجينات 


اهیدروکاربونات 
(البيوتان ٤‏ البروبان › 
البنزين»الكازولين ¢ 
النربنتين » الخ) 
بیروکسید اهیدروجین 


الزئبق 


حامض النتريك 


حامض البيركلوريك 


کلورات البوتاسيوم 


حامض الکبريتيك 


: الفلور› الكلورء البروم › حامض الكرومىك › 
بيروكسيد الصوديوم 


: انحاس » الكروم» الحديد» اغلب الفلزات او 
املاحها ٠‏ الكحولات » الاسيتون » المواد العضوية › 
الانيلين » النتروميثان » السوائل الملتهبة » المواد القابلة 


للاشتعال . 
: الاستلين › حامض الفولينكف Fluminic acid‏ « 
الامونيا. 


ان كه ااي خاي :الروت 
حامض اليدروسيانيد » كبريتيد اهيدروجين » السوائل 
الملنهبة » الغازات الملهبة . 

: انهيدريد الخليك » الكحول »› الورق › الخشب › 
الشحوم » الزيوت » الامينات العضوية او مانعات 
اللا كسدة. 

: حامض الكبريتيك والحوامض الاخرى 

: الكليسيرول » اثيلين كلايكول » البنزالديہايد » اي 
ا 

: کلورات البوتاسیوم » بی ر کلورات البوتاسیوم » برمنکنات 
البوتاسيوم (او مركبات لفلزات خفيفة مشابة » مثل 
الصوديوم › الليثيوم ) 


Safly in Academic Chemistry Laboratories, 3rd ed. (Washington: املمدر: اخحذت العلومات ن‎ 
American Chemical Society, Committee on Chemical Safty, 1979)]. 
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A٦ 


زانمن لی 


طق العمل ' لو زنیه : Gravimetric Procedures‏ 


يقة العمل 1-2 تعيين الكلوريد في عينة ذائبة 
DETERMINATION OF CHLORLDE IN 4 SOLUBLE‏ 
SAMPLE‏ 


اساسيات : بمكن ايجاد محتوى الكلوريد في عينة بتحويله الى مركب غير ذائب نسبيا 


Cl ¥ Ag”  AgCI (5s) ...)1| -2( 


لقد تمت مناقشة عملية الترسيب بصورة مفصلة في الفصل 5 و 6 من الكتاب 
النظري » وقد اشير هناك الى انه توجد حاجة لوجود زبادة قليلة من 4# لتقليل ذوبانية 
الكلوريد الى قيمة مقبولة » وان عملية الهضى ۸٥اءععال‏ مطلوبة لزبادة حجم البلورة » 
وتوجد حاجة للغسل والتجفيف لتحويل ۸8€1 الى هيئة وزنية موثوفة . 

وما انه بمكن اجراء عملية التجفيف عند 110 فان بودقات الرشيح تر لا م 
ومناسبة للترشيح . بحب ان تصل بودقات الترشيح الى وزن ثابت عند تجفيفها الى110”م 
قبل اجراء الترشيح . 

تذاب العينة القابلة للذوبان ي الماء »> ويحمض قفليلا منم ترسيب املاح الفضة 
للحوامض الضعيفة(0,ع۸» ,0٤ر۸2‏ ) . وتضاف نرات الفضة ببطیْ ككاشف مرسب 


AV 


لزيادة الموضعية الكبيرة › الي تشجع الرسيب المشارك ati0۸†إcoprecip.‏ تضاف 
زيادة قليلة » ولكن يتجنب اضافة زيادة كبيرة لانها تشجع كثيرا الترسيب المشارك. 

ان راسب 1٣ع‏ ۸ يعد غروي ي طيعته » ور بسهولة خلال معظم المرشحات اذا 
حاولنا اجراء الترشيح ني الخال . وفضلا عن ذلك » تسمح المساحة السطحة الكبيرة 
بامدصاص سطحي ملحوظ » لذلك » يخثر الراسب بالتسخين ويسمح له بالحض . بعد 
ذلك يرشح ال 1٣ع‏ ويغسل بالماء احتوي على كمية قليلة من 1N0,‏ لمنع عملية الشبغرة 
peptization‏ . 

يحفف راسب 1٣ع‏ الى وزن ثابت عند 110م »> وتحسب النسبة المئوية للكلوريد في 
العينة . بالرغم من كون 42٣1‏ الى ابيض » فان الراسب المجحفف عادة يكون ذو لون 


h 1 
AgCI Ag (s) + , Cı 


ويكون عنصر الفضة مسولا عن اللون . يمحدث التفاعل بسرعة في ضوء الشمس 
عندما بکون 1 رطبا » لذلك يحب ان يحفظ الراسب في الظلام بقدرالامكان - على 
الاقل لحين ان يجحف - خحصوصا عند وجود شبابيك ي الحتبر. وبحذر معقول يصبح الخطاء 
صغير ( < %0.1 ). تشير المعادلة 2-2 الى خطاً سالب في التعيين بسبب فقدان ال 
با٣‏ . ومع ذلك فاذا حدث التفكك الضوي بوجود زيادة من *ع۸ رفي ملول الترسيب ) 
> فان را المتحرر سيذوب» ولايتكافء (المعادلة 3-2 )۰ مم یرسب مزیدا من 1ا٣عA‏ 
(المعادلة 4-2) » ويؤدي الى خحطاء موجب في التعيين. 


3Cl» ( aq ) + HÛ * SCI” + CIO, + 6H,O ...)3-2(‏ 
SCI” + SAg* 2 SAgCI (5)‏ 
وبوضوح > حب ان تكون بقبة الايونات السالبة الي تكون املاحا غير ذائبة للفضة 
غير موجودة » والا فانها سوف تتداحل . ومكن ان تستعمل التوجيهات المعطاة ايضا 
لعملية تعيين البروميد . 
A‏ 


التوجيهات : اوصل ثلاث او اريع (ملاحظة 1) بودقات ترشيح نظيفة مصنوعة من 
فتات - الزجاج › الى وزن ثابت 'وذلك بالتجفيف الى حوالي °110م.جفف الادة اجهولة 
ايضا في قنينة وزن لمدة 1 الى 2 ساعة عند 110 الى 120م (ملاحظة 2) » ثم برد واخزن 
بودقات الترشيح وقناني الوزن ي امجفف. 
زن ثلاث الى اربع عينات ذات حجم مناسب (ملاحظة 3) لغاية +0.1ملغم م 
انقلها الى بيكرات سعة 400 - مللتر لاستع اها كاواني ترسيب . اذب العينات في حوالي 
0 مللتر من 10 المقطرء م اضف 5 مللتر من 6 فورمالي N0,‏ . مم اضف علول 
#85 مع التحريك لغاية بداية تخر الراسب » الذي يشير الى نقطة التحافؤ م 
اضف 3 الى 5 بللتر زيادة . سخن الى قرب الغليان › م ابي الررسب عند هذه الدرجة 
ا لجرارية لمدة 10 الى 15 دقيقة مضم الراسب » ثم افحص للتا كد من انام الترسيب 
باضافة بضع قطرات من ملول ,N0[ع۸‏ الى السائل العام . فعند ظهور مزيد من 
۳1ع ٠‏ استمر بالاضافة لحين توقف تكون الراسب » واستمر بعملية الهضم بالخزن في 
مكان مظلم حى اليوم التالي (ملاحظة 4) . 


وباتباع طريقة العمل الموصوفة للترشيح (الفصل 1 من هذا الكتاب)» اسكب 
احلول العام اولا حلال بودقة الترشيح الموزونة . ثم اغسل الراسب في البيكر عدة مرات 
باز 10 الحتوى على 1 مللتر من 6 فورمالي ۲N0,‏ الموجود ي قنينة الغسل . 

اسكب ماء الغسيل الى بودقة الترشيح » وانقل الراسب الى نفس البودقة » باستعال 
قضيب زجاجي ذي نهاية مطاطية لازالة اية جسبات من 1٣ع‏ قد تكون عالقة على 
جدران البيكر» تم اغسل الراسب ني بودقة الترشيح لحين التخلص من *عه الزائدة 
(ملاحظة_5). 

جفف عند°110 م لدة 1 او 2 ساعة » وبرد في محفف مم زن فورا. افحص للتا كد 
من ثبوت الوزن وذلك بالتجفيف لمدة ساعة اضافية مم اعادة الوزن » كررالعملية لحين ان 
بصبح التغير في الوزن < 0.3 ملغم . سجل النسبة المثوية الوزنية للكلوريد في العينة . 


۸۹ 


مالاحظات :۰ 


1. تتاج على الاقل الى ثلاثة قياسات مكررة للحصول على فاصلة ثقة %95 
confidence interna‏ (انظر الفقرة 5-2 من الكتاب النظري) . وا ان هذه 
غالا ماتكون اول تجربة > فن الحكة اجراء تحليل عينة اضافية (اربعة قياسات 
مكررة) وذلك لاهمال احدى النتائج . 

2. يجب تجفيف بعض عينات الكلوريد القابلة للذوبان عند درجات حرارية اعلى » 
ولدة اطول لازالة الرطوبة جميعها (انظر المرشد). 

3. يعتمد الحجم الاثم على النسبة المئوية للكلوريد . تحتوي العينات الفوذجية على 
~ %50 €1 » والعينة المقبولة هي 0.4 غم > هذا يعي انها حتوي على حوالي 0.2 
غم ٤17‏ » والذي ينتج راسب وزنه حوالي 0.8 غم . 

4. اذا وجب اجراء الترشيح في اليوم نفسه » فان فترة هضم من 1 الى 2 ساعة اثناء 
تبريد المحلول تعد مرضية . 

5 اجمع بضع مللترات في انبوبة اختبارء ثم قطرتان من 1٣1‏ . وتكون عملبة الغسل 
قد تمت عند ملاحظة حدوث تعكير قليل او عند عدم حدوث اي تعکير. 


طريقة العمل 2-2 : تعيين اليكل في الفولاذ 


DETERMINATION OF NICKEL IN STEEL 


اساسيات : حكن ايجاد محتوى النيكل في الفولاذ بوساطة ترسيب ثنافي مثیل کلایوکسج 
النيكل غير الذائب نسبيا حسب المعادلة 5-2 
Ni** + 2C,HgN,O, + 2H,O ¢ Ni ( C4H;N,O, J), (s) + 2H;O*‏ 
(2 - 5)... 
كا هو مشار اليه في المعادللة 5-2 تزداد الذوبانية في الحلول الحامضى لذلك بحري 
عملبة الترسيب في حيط فاعدي ضعيف . ان ثناني مثيل كلايوكسي ليس كثير الذوبان في 
0 ويضاف كمحلول كحولي » ويجحب تجنب اضافة زيادة كبيرة منه لمنع حدوث عمليتي 


4. 


نرسيب ثناني مثيل كلايوكسي » التي تؤدي الى خطاء موجب › واذابة ثناي مثيل 
کلایوکسيم النيكل ي مذیب کحول - الاء › الي تودي اك حطاء سالب . 


بستعمل حامض الترتريك لتكوين معقد من الحديد ونع التداخل بترسيب اوكسيد 
الحديد الاي » وعكن ان يحفف ثناني مشیل کلایوکسم اليكل ويستعمل كهيثة وزنية 
مقبولة مع ذلك ويسبب طبيعته الجزيثية الكبيرة وقابليته على التسلق الى خارج بودقات 
الترشيح » فانه بعكن تناول كميات قليلة من نالي مثيل كلايوكسي النيكل بنجاح . 
توجبہات : اوصل ثلاث بودقات ترشيح نظيفة مصنوعة من فتات - الزجاج الى وزن 
ثابت بالتجفيف عند 110 م الى 120" م ولايحتاج عينات الفولاذ الى التجفيف »› ويي 
الحفيقة » فقد بحصل تا كسد على السطح تحت ظروف التجفيف . زن العينات الحاوية 
على حوالي 30 الى 35 ملغم من النيكل (ملاحظة 1) في بيكرات سعة 400- مللتر. 

اذب عينات الفولاذ باضافة 50 مللتر من 6 فورمالي . ۲1©1 مع التسخين » وأضف 
بحذر 15 مللتر من 6 فورمالي HN0,‏ » ثم اغلي بلطف لطرد اكاسيذ النتروجين. خفف 
الى ~ہ 200 مللتر» ثم سخن الى قرب الغليان » أضف 20 مللتر من ملول حامض 
الترتريلك (ملاحظة 2) » ثم عادل الحلول +بيدروكسيد الامونيوم لحين ظهور رانحة الامونيا 
فوق الحلول » ثم أضف 1 الى 2 مللتر زيادة . وجب ان يكون الحلول راثقا عند هذه 
النقطة (ملاحظة 3) . 

حمض الحلول بال ©4 » سخن الى 60 الى°80م » مم اضف مع التحريك 20 مللتر 
من %1 لول ثناني کلایوکسم الكحول . واضف هيدروكسيدالامونيوم الحفف لحين ظهور 
رانحة الامونيا مرة احرى» ثم اضف 1 الى 2 مللتر زيادة . ابداء عملية المضم لمدة 30 الى 60 
دقيقة عند درجة الحرارة نفسها » وبرد لمدة ساعة واحدة م رشح باستعال التقنية المذكورة 
في الفصل 1 من هذا الكتاب . جفف عند 110 الى °120م لحين الحصول على وزن 
ثابت » ثم سجل النسبة المئوية ل ١‏ في الفولاذ . 


ملاحظات :۰ 


1. ستتغير وزن العينة مع محتوی اليكل في الفولاذ وللفولاذ المودجي المحتوی 
على ~ N1410‏ » يكون وزن العينة المناسب هو 300 الى 350 ملغم . 


۹۱ 


2. استعمل 25 غم من حامض الترتریك › مم حفف الی 100 مللتر بال 0ر8 › ورشح 
اذا کان المحلول غير رائق . 

3. يشير الراسب في هذه المرحلة الى عدم كفاية حامض الترتريك لتكوين معقد مع 
الحديد بصورة كاملة . حمض » واضف اليه كمية اخرى من ملول حامض 
الترتريك » ثم ارجع الى طريقة العمل باضافة هيدروكسيد الامونيوم. 


طريقة العمل 3-2 : تقدير القصدير في الصفر 
DETERMINATION OF TIN IN BRASS‏ 


اساسيات : ان القصدير هو احد العناصر القليلة الي حكن ترسيبما كاوكسيد مالي من 
حلول حامضي قوی ,10 وهكذا عكن للصفرء وهو سبيكة تحتوي بصورة اساسية على 
النحاس بالاضافة الى كمية قليلة من الرصاص » والخارصين › والقصدير» يذاب الصفر 
ي 1N0,‏ م يتبع ذلك ترسيب اوكسيد القصدير الاي ومن الصعب ترشيح الراسب 
اجلاتيني » ولكن تحسن خواصه باضافة عجينة ورقة . الترشيح. 

يحرق الراسب عند 1000م لتكوين 520 كهيئة وزنية مناسبة . 


توجیپات : اوصل ثلاث بودقات خزفية الى وزن ثابت بحرقها عند°1000 م۰ واخزنہا ي 
محفف. زن 0.5 غم من عينات الصفر (ملاحظة 1) » مم انقلها الى بيكوات سعة 250 
مللتر. غطي كل مها بزجاجة ساعة » واضف 15 مللتر من رN0 ٤‏ المركز» وبعد ان 
بتوقف تحرر الغازات » اغسل الغطاء وجدران البيكر بكية قليلة من 0ر1 . 


بحر ببطى (ملاحظة 2) الى - ك مللتر» وجفف المزيج الى 35 مللرء تم اضف كمية 
صغيرة من عجينة ورقية (بدون قطع كبيرة) » ورشح من خلال ورقة ترشيح صغيرة - 
اللسامية » كا موصوفة هنا في الفصل 1 . اغسل بكية وافرة من 1N0%1‏ ۰ مم انقل كل 
ورقة ترشيح الى بودقة خزفية موزونة . 
فحم » وحول الى رماد وكا هو مذكور في الفصل 1. احرق عند1000 ملين الوصول الى 
وزن ثابت » ثم زن على هيئة 50 و سجل النسب المئوية ل 5١‏ في الصفر. 


< 


۹۲ 


ملاحظات : 


1. لاتجفف عينات الصفر. 

2 تجري التبخير بحيث تستغرق هذه الخطوة حوالى ساعة واحدة » واذا استمر التبخير 
الى الجفاف » فيجب اهمال العينة والسبب ي هذا هوء ان الراسب › ولاسا اذا 
وصل الى ال جفاف › یحاول الی ترسیب مکونات اخری ترسیبا مشارکا › والتي لایھکن 
التلخلص مها عند اضافة الماء.. 


طريقة العمل 4-2 : تقدير الكبريتات في عينة قابلة للذوبان . 
DETERMINATION OF SULFATE IN SOLUBLE SAMPLE‏ 


أساسيات : بمكن ايجاد محتوى الكبربتات في عينة قابلة للذوبان بترسيب ,8480 القليل 
الذوبان وحسب المعادلة 6-2 › 


2 - 
SO, + Ba* < BaSO, (s) ...6-2( 


کا هو موصوف في الفقرة 1-6 من الكتاب النظري › فان التعيين الوزفي الذي يبدو بسيطا 
ملوء بالمشا كل . ومع ذلك ٠-‏ وباتباع طريقة العمل المعطاة » تكون التتائج عادة دقبقة 
بصورة مرضية - على الاقل بتكافو الاخحطاء . 

ان احدی المشا كل ي تناول ,850 هي عدم وجود مذیب حد له › لذلك نصح 
عملية الترسيب المزدوجة غير نافعة » وهذا يعني ايضا انه من الصعب تنظيف بودقات 
الرشيح وهمذا السبب يوصى باستعال ورقة الترشيح . ب 


تظه ر كبريتات الباريوم تاثيرات الترسيب المشارك بصورة ملحوظة » وعكن تقليل 
هذه التاثيرات (ولكن لاکن ازالتا كلبا> ,اترسيب من ملول حار ومخفف . 


احزنها في مجفف. جفف عينة الكبريتات القابلة للذوبان 100م لمدة 1الى 2 ساعة» تم برد 


۳ 


في محفف . زن عینات بوزن من 0.5 الى 0.7 غم ( + 0.1 ملغم ) › ثم انقلھا الى بیکرات 
سعة 400- مللتر. اذب کل منہا في 200 مللتر من 10 زائدا 4 مللتر من 6 فورمالي 
HCI‏ . 


بحعضر الحلول المرسب لكل عينة باذابة 1.3 غم من 211:0.ر1٤84€‏ في 100 مللتر من 
0 (ملاحظة 1) . سخن الى قرب الغليان » مم اضف الكية كلها الى لول العينة 
الحار اثناء التحريك بشدة. 


اجر عملية المهضم بتركها لمدة 1 الى 2 ساعة (ملاحظة 2) . رشح خلال ورقة الرشيح 
صغيرة المسامات (ملاحظة 3) » كا هو موصوف هنا في الفصل 1. اغسل الراسب في 
البيكر ثلاث مرات بماء حار قبل نقله الى المرشح » انقل الراسب الى المرشح » واغسل اء 
حار» ثم انقل ورقة الترشيح الى بودقة خزفية موزونة . فحم الورقة بحذر (الفصل 1) ٠‏ مم 
حوما الى رماد واحرقها الى وزن ثابت عند 900 م٠‏ سجل النسبة المئوية للكبربتات في 
العينة . 


مالاحظات :۰ 


1. رشح ادا کان امحلو ل غیر رائی 
2. من المقبول تركه الى اليوم التالي . 
3. يوصی باستع‌ال ورقة ترشيح نوع واطان رقم 42(42 .0× Wa"‏ او مکافثاتما . 


بقة العمل 5-2 :تعيين الحديد ر ترسيب متجlنس‏ ( DETERMINA11ON‏ 
OF IRON (HOMOGENEOUS PRECIPITATION)‏ 


اساسيات : لقد اشير في الفقرة 1-6 من الكتاب النظري الى احتالية ترسيب العديد من 
ايونات الفلز على هيئة هيدروكسيد (اوكسيد ثنالي ) » ثم حرقها الى الاوكسبد كهيئة وزنية 
مقبولة . ولكن كون هذه الرواسب جلاتينية بصورة كبيرة بجعلها صعبة الترشيح ونمل الى 
التلوث بالترسيب المشارك . وان احدى الطرق للتغلب على هذه المشكلة هى الترسيب من 
علول متجانس . بمكن زيادة نسبة تركيز الهيدروكسيد في الحلول ا بومىاطة 
التحليل ال مالي لليوريا (المعادلة 7-2) 

4 


NH» — CO - NH, + 3H,O ¢ 2NH, + CO, + 20H و‎ 


القاعدي » ويؤدي الترسيب من ملول متجانس الى راسب ني وكثيف » حيث بمكن 


تدعو التوجیہات ادناه الى ترسيب الحديد 111 على هيئة فورمات قاعدية » يلي ذلك 
حرقه الى ,0ر۴۴ . ومن المهم ان يكون الحديد في العينة في حالة ۴١)111(‏ او يؤكسد الى 
(۴)111 قبل حدوث الترسیب › وبنفس الاهمية بحب عدم حدوث الاختزال لا ,0ر٤۴‏ 
اثناء الحرق . تذاب العينة في ٣1‏ » مم يؤكسد اي ۴١)11(‏ بوساطة N0,‏ 1 . وتضاف 
كمية قليلة من :0ر1 ايضا قرب نهاية فتّرة الترسيب لاكسدة ۴١)11(‏ الذي يحتمل ان 
يكون قد نتج من الاختزال بوساطة حامض الفورميك . لايجوز اجراء الحرق فوق 900 الى 
0م وهي درجة الحرارة التي يوصى بها للوقاية من اختزال ,0ر۴ . 


توجیہات : اوصل ثلاث بودقات خزفية الى وزن ثابت بالحرق عند900م » مم اخزنها في 
محفف. زن عينات محتوي على 100 ملغم من ۴۴ معتمدا على مدی الرکیب المتوقع 
(ملاحظة 1) » ثم انقلها الى بيكرات سعة 600- مللتر. اذب في 50 مللتر من 10 زائدا 
5 مللتر من 1٣1‏ المركز. وبعد الاذابة > اضف 1 الى2 مللترمن ٤ N0,‏ المرکزالی كل 
عينة » مم اغلي بلطف لانمام الاكسدة وازالة اكاسيد النتروجين. 


خفف الى > 400 مللتر ب 1,0 المقطرء مم اضف هيدروكسيد الامونيوم الحين ظهور 
راسب هيدروكسيد الحديد (111) بصورة داعية . ثم عادل الحلول بوساطة 1٣1‏ الخفف 
لحين اخحتفاء الراسب بصورة كلية (ملاحظة 2).اضف 2 مللتر من حامض الفورميك 
المركز» و15 غم من N11٣1‏ و4 الى 5 غم من اليوريا (ملاحظة 3) » وغطي بزجاجة 
ساعة » ثم اغلي بلطف (ملاحظة 4) لحين اكنال الترسيب (ملاحظة 5) قرب نهاية فعرة 
الترسيب » اضف 5 مللتر من %3 ر10 » واترك الراسب يستقر الى اليوم التالي . 


يحب اجراء عملية الترشيح كا هو مذكور في الفصل 1 من هذا الكتاب وذلك 
بالسكب اولا واستعال ورقة الترشيح صغيرة المسامات (ملاحظة 6) . اغسل الراسب 


۹۵ 


ثلاث مرات بمحلول حارمن %1 N10‏ قبل نقل الراسبب الى المرشح » واضف كمية 
قليلة من عجينة الورق (ملاحظة 7 ) ٠‏ ثم اضف بجحذر ك مللتر من 11©1 المركز بالسكب 
على قضيب زجاجي . اقشط السطوح المبقعة من البيكر بعجينة الورق والمحرك الزجاجي › 
خحفف ب 100 مللتر من ۲1:0 » وسخن الى الغليان » م اضف هيدروكسيد الامونيوم الى 
ان يصبح الحلول قلویا . انقل راسب هیدروکسید الحديد الى المرشح کا ي اعلاه وانقل 
کل ورقة ترشيح الى بودقة خزفية موزونة . 

فحم » م حول الى رماد واحرق كا هو موصوف في الفصل 1. احرق عند 900 الى 
0م لين الوصول الى وزن ثابت . زن على هيثة ,0ر٥۴‏ ثم سجل النسبة المخوية لا 
۴ ي العينة . 


ملاحظات :۰ 


1. عند وجود (11) ۴١,‏ لاتجحفف العينات عادة لمنع التاكسد. استشر المدرس 

2. بجحب ان يكون ال ۲1م عند هذه النقطة حوالي 1.8 » ويمكن استعال جهاز قياس 
ال nete p8‏ 1م لضبط ذلك بصورة دقيقة . 

3. تكن 5 غم من اليوريا للسماح بترسيب ۴١‏ لغاية 200 ملغم » على شرط ان لايكون 
الحلول قد جعل حامضيا كثيرا في خحطوة الضبط السابقة . 

4. احذرمن فقدان العينة عن طريق التناثر» وجحب ان بحتوي كل علول للعينة على 
قضيب تحريك . ويساعد الانبعاج الموجود في اسفل قضيب التحريك على ان 
يكون كموقع لنوليد الفقاعات . 

5. تزداد ال م ببطى نتيجة للتحليل الاي لليوريا (المعادلة 7-2) ويجحب ان تصل 
الى > 4. بحكن فحص هذا بوساطة جهاز قياس ال ۴م » ويكتمل الترسيب 
عادة حلال ساعة واحدة ويعد الحلول العام الرائتق دليلا جيدا لاكتال الرسيب . 

6 بوصی باستع‌ال ورقة ترشيح نوع واطان رقم 42 او مکافئاتما . 

7. يكن استعال قطعة ممزقة (نصف دائرة تكني) من ورقة ترشيح عدية الرماد . 


طريقة العمل 6-2 : تعيين النحاس والنيكل في المونيل (وزني كهرباني) .. 
DETERMINATION OF COPPER AND NICKEL IN MONEL‏ 
(ELECTROGRAVIMETRY)‏ 

يعتبر التحليل الوزني الكهرباي احد انواع تقنية التحليل الوزني » بسبب استعاله 
الكتلة كاشارة تعيين. ويعني هذاء ان الالكترون هو العامل المرسب › كا هو معين فى 
اللعادلات 8-2و 9-2 
(8-2) "۴= +0.337 فولت مقابل Cu?” + 2e r Cu (s)‏ 
قطب الميدروجين الاعتبادي (۴١٤اN)‏ 
Ni2* + 2e Z Ni (s) (NHE) Jın. ZJi 0.250 = E (9-2)‏ 


تبون الجهود الكهروكيميائية بأن ”س يخترل بسهولة اكثر من N”‏ » وني الحقيقة 
يفضل اختزال * 1,0 عن N‏ . وهكذا فن السهولة نسبيا اختزال * u”‏ على الكترود 
البلاتين ي حيط حامضي دون تداخل النيكل وبعد الترسيب ووزن النحاس » بعكن جعل 
احلول امونيا كي » وني هذه الحالة بعكن اخحتزال معقد للامونيا النيكل (11) الى فلز i‏ 
على الكترود البلاتين 

هناك بعض التداخلات الي ججحب ان تؤحذ بنظر الاعتبار: 
يماجم الكلوريد الكترود البلاتين المىجب ويؤدي ذلك الى ترسيب البلاتين على 
الالكترود السالب » وتتداحل النترات مع اختزال النيكل لذا يحب ازالتها وكذلك 
يتداخحل الحديد والالمنيوم في حالة وجودهما عند ترسيب النيكل بسبب تكوينها اكاسيد 
مائبة غير ذائبة في الالكتروليت الامونيا كي.ولكن بمكن ازالتما بالترشيح قبل ترسيب النيكل. 


المونيل هي سبيكة تتكون غالبيتا العظمى من النحاس والنيكل )١1%70, ٤u‏ 
ر %30 » ولذلك فان هذه الطريقة تلام عملية تحليل السبيكة بصورة جيدة. 
توجمهات : حضر الكترودات البلاتين وذلك بغمرها في محلول حار من 6 فورمالي HN0,‏ 
ويحتوي على 1 غم من ر0× (ملاحظة 1). اغسل بكية وافرة من 10 المقطرء م 
اشطف بالايثانول او الاسيتون » وجفف لبضع دقاثتق عند درجة 110*م. برد تم زن 
الالكترود السالب لحد ر( ± 0.1 ملغم ) زن 0.4 الى 0.5 غم من عينات المونيل 
(ملاحظة 2) » ثم انقلها الى بيكرات الكتروليتية سعة 150- مللتر. أذب في 5 مللتر من 


م / ۷ الكيمياء التحليلية المملي ۹۷ 


6 فورمالي ,۲0 بالتسخین واضف 5 مللتر من 6 فورمالے ,۸80 ۰ مم خحفف الى 100 
مللتر (ملاحظة 3) بال 10 . 


اوصل الالكترود السالب الى النهاية السالية من مولد القدرة المستعمل للتحليل 
الكهرباني والالكترود المىجب الى النهاية الموجبة » وجب وضع الالكترود السالب حيث 
يبق بضع ملليمترات منه فوق سطح الحلول . حرك الحلول » واضبط الفولتية بحيث يمر تيار 
مقداره 2 امبير خلال الخلية مجحب ان تكتمل عملية التحلل الكهرباني في حوالي 30 
دقيقة افحص اكتال ترسيب النحاس برفع مستوى سطح السائل بال 10 والاستمرار 
بالتحليل الكهرباني لمدة 15 دقيقة اضافية عند 0.5 امبير. كرر هذه الخطوة عند ملاحظة 
طلاء زيادة من النحاس . 


عند اكتال الطلاء » اوقف التحريك › م احفض البیکر بین يتم غسل الالكترودات 
بالماء والحافظة على الفولتية المستعملة (ملاحظة 4) . 


اغمر الالكترود السالب في 8:0 المقطرء م اشطف لعدة مرات بالايثانول او 
الاسبتون › م جفف عند 110م لبضع دقائی . رن الالكترود لتعين عحتوی النحاس . 
سجل النسبة المئوية للنحاس في عينة السبيكة (ملاحظة 5) ضع الكاثود في مجفف اثناء 
تحضير الحلول لترسيب النيكل . 


بخر الحلول المتبقي بعد ترسيب النحاس افيه من ماء الغسيل لحين ملاحظة ابحرة 
ر۰80 کا هو موصوف هنا في الفصل 1. برد واضف 2 مللتر من 10 بحذر م اضف 6 
فورمالي N4‏ الى ان يصبح الحلول قاعديا باستخدام ورقة العباد »> م رشح لازالة اي 
راسب لاوكسيد فلزي مالي (ملاحظة 6) اجمع الراشح ف بيكر الكتروليتي » واغسل 
الراسب على المرشح بال 80 . اضبط الحجم الى 100 مللتر › م اضف 15 مللتر من 
8 المركزة . رسب النيكل على الالكترودات المطلية بالنحاس › مستعملا التوجيمات 
المعطاة اعلاه لطلي النحاس . عين محتوى النيكل من وزن طلاء اليكل › م سجل النسبة 
امغوية للنيكل في السبيكة . 


۹۸ 


نیا خو ي °٠‏ 


ملاحظات ۰ 


اذا احتوت الالكترودات على اية شحوم او مواد عضوية » فيمكن ازالة هذه المواد 
الملوثة بتسخين الالكترودات في اللهب الى درجة الاحمرار. يتفاعل N0‏ بسرعة 
مع الترسبات الفلزية ويذيب كذلك اية ترسبات لا ر۴۲0 ور10 التي قد تكوث 
موجوده . 

اذا ارید تحلیل سبیکة اخری لا ا٣‏ وN1×»‏ بحب اختيار حجم العينة بحيث يوجد 
فيه 100 الى 300 ملغم من الفلزين ولانجفف عينات السبائك عادة. 

يحب عدم استعال 1٥1‏ لاذابة العينة بسبب وجوب غياب ٤17‏ . 

تحافظ الفولتية المستعملة على التصاق طلاء النحاس عند اجراء الغسل . 

اذا اريد تعيين محتوى النحاس › تنتهي طريقة العمل عند هذه النقطة. 

يحتوي المونيل عادة على القليل من ۴٠١‏ و / او ل4 › بحيث يكون الترسيب المفرد 
ملاعا . وجب اجراء ترسيب مزدوج للسبائك المحتوية على كميات كبيرة من ايونات 
الفلزات المتداخلة . 


۹۹ 


Volumetric Procedures : الطرائق الحجممة‎ 


ي هذا الفصل . اعطيت طراتق عمل مفصلة شتلف تقنيات التحليل الحجمي » 
ولقد استخدم نفس الترتيب المشار اليه في المناقشات النظرية المعطاة في الفصل 8 الى 11 
من الكتاب النظري . وهذا يعني ان طرق العمل 1-3 الى 5-3 تتضمن تسحيحات 
الرسيب » وبتتضمن طرائى العمل 6-3 الى 15-3 تسحيحات حامض - قاعدة› 
وتتضمن طرائق العمل 16-3 الى 22-3 تسحيحات تكوين المعقد » وتتضمن طرائق 
العمل 23-3 الى 33-3 تسحيحات الاكسدة والاختزال . 


طريقة العمل 1-3 : ضير 0.1 عياري ,N0ع۸‏ 


اماات: خرف فرت اة عل هة كائ بد فاي ار لاف كن 
استم اله لتحضير عالبل قىأاسبة محددة ( ملاحظة 1( وحب ان يفف اوا للتتخلص من 
اة 


توجيهات : زن بوساطة ميزان التحميل من الاعلى أو ثلاني - الذراع 8.5 غم تقريبا من 
0ع قياسي اولي ي قنينة وزن نظيفة وجافة . 

جفف لمدة ساعة عند °110م( ملاحظة 2 ) » ثم برد في مجفف »› وزن بوساطة ميزان 
تعليلي ( ± 1 ملغم يكون ملانماً) » ثم انقل بحذر معظم ,۸2۸0 الى قع المساحيق الموضوع 
ي عنق دورق حجمي سعة 500 - مللتر. يعاد وزن قنينة الوزن مع جسمات AgNO,‏ 
لمتبقية » وتحسب كمية N0,‏ 8ه النقولة بالفرق بين الوزنين. 


اذب ال ۸8١0,‏ بغسله بالماء الى داخل الدورق الحجمي » واستعمل قنينة غسل 
لشطف قع المساحيق بشکل جید . اضف مقدارا من الماء لحين امتلاء الدورق الحجمي 
الى النصف ا م حرك بخفة لین ذوبان بلورات !ل ANO,‏ جميعھا› وخحفف الى 
الحجم كا هو موصوف في الفصل ۰1 ثم امزج بشكل جيد . اخزن الحلول بي الظلام . 
احسب عيارية ,۸80 . 


ملاحظات : 


1 كبديل لذلك » يعكن تحضير محلول ,۸20 بصورة تقريبية مثلا 0.1 عياري » 
وهذا سيلغي الحاجة الى التجفيف »› ووزن ,0١ع‏ بدقة » وتعيين | مجم بدقة › 
م يقايس مقابل N4٤٣1‏ معلوم الركيز. تستغرق عملية المقايسة وقتا اكثر ولكن 
الفائدة هي امكانية معادلة خحطاء نقطة النهاية بطريقة المقايسة نفسها والمستعملة في 
التحليل » م اتبع احدى طرق العمل المعطاة لتعيين الكلوريد بوساطة كمية معلومة 
من NaC‏ . 

2. ان نرات الفضة مستقرة بما فيه الكفاية ويمكن تسخينها لدرجة الصهر بدون ان 
تحلل . ومع ذلك » فيمكن للمواد العضوية ان تحتزل ,80 » فينتج عن ذلك 
عدم تلوث اوخطاء حدد تمل . ومن الحكة اجراء التجفيف في حاوية مغطاة » كا 
هو مبين في الشكل 15-1 وذلك بسبب امكانية احتواء فرن التجفيف على 
ملوثات عضوية » ولفرة زمنية قصيرة فقط . 


بقة العمل 2-3 : حضرر ومقايسة 0.1 عياري )S€×‏ 


PREPARATION AND STANDARDIZATION OF 0.1 N KSCN 
كلها متميعان ولايمكن تنقيتها بأعادة البلورة لكثرة‎ K SCN و‎ NH.,SC× اساسڀات : إن‎ 
بمكن‎ .48[N0, ذوبانها . لذلك » تحضر الحاليل بصورة تقريبية » ومن مم تقايس مع‎ 
استعال ,N0[ع4 صلب » ولكن بكون اكثر ملاعة استعال اجزاء محددة لعينات علول‎ 
: 1-3 ,0ة القياسي امحضر في طريقة العمل‎ 
إن تفاعل الرسيب هو:‎ 


1% 


Ag’ + SCN AgSCN (5s) ..)3-1( 


وان دالة نقطة النهاية هي تكوين معقد ثايوسيانات الحديد ( 111 ) الأحمر عند 
إضافة زيادة من S٣١‏ . تعرف هذه بنقطة نهاية فولمارد » وقد نوقشت ي الفقرة 2-8 
من الكتاب النظري . وعكن استعال طريقة فوارد لتعيين الفضة وبتقنية التسحيح - 
الراجع back ~ titration‏ لتعيين الكلوريد والبروميد واليوديد » وايونات سالبة اخحرى 
والتي تكون املاحا غير ذائبة للفضة . 


توجيهات : زن بصورة تقريبية 10 غم من K8©×‏ على ميزان التحميل من الاعلى أو ميزان 
لاني الذراع . انقل ال KS©۸‏ الى بيكر» واذب الادة في 0ر1 ثم خحفف الى 1 لتر 
بأستعال اسطوانة مدرجة (ملاحظة 1) انقل الى قنينة ذات غطاء زجاجي للخزن 
(ملاحظة 2) . 

انقل بوساطة الماصة مقادير من 25 مللتر من 0.1 عياري ,N0عه‏ الى دوارق 
مخروطية » واضف الى كل منها 10 مللتر من 6 فورمالي N0‏ (ملاحظة 3) » و5 مدر 
من عحلول دليل الحديد ( 111 ) (ملاحظة4)› و25 مللر من 0ر1 . 


سحح مع KS©[N‏ » بأستعال طريقة التسحيح الموصوفة في الفصل 1 هذا الكتاب 
اضف K5)‏ وبنفس الوقت رج الدورق لحين اظهار اللون الوردي الزائل قابلية على 
الانتشار خلال الحلول . م اضف N١٤S؟×‏ قطرة فقطرة لحين بقاء اللون المحمر لمدة 30 الى 
0 ئانىة مع الرج العنيف (ملاحظة5). 

بجحب ان تتف القياسات المعادة لغابة %0.3 . احسب عيارية محلول NN١©€S؟۸S‏ 
معتمداً على العيارية المضبوطة ل ,۸80 العينة في طريقة العمل 1-3 . 
ملاحظات : 
1. بمكن استعال دورق حجمي سعة 1- لر لعملية التحضير هذه » وهي قنينة 

ملا عة لخزن محلول ©5 لفترات قصيرة من الزمن . وبحب ان ندرح بأنه حى 


ي حالة استعال دورق حجمي ومیزان تحلیلي » لا کن تحضر الیل )SC©×‏ 
بالتحديد بسبب عدم التأكد من نقاوة الكاشف. 


2. پفاعل KSCN‏ مم المطاط » الفلين » وبعض المواد البلاستيكية . وجب اللحذرلنع 
التلامس مع الغطاء » أو بمكن استعال قناني اخرى لخزن غاليل ×©۸5€ . 
3 اذا كان ,10 مصفراً فذلك دليل على وجود اكاسيد النتروجين » لذا فيجب ان 


بغلى لبضع دقائی اولا قبل استعاله . 


4. تحضر ملول دليل الحدید (111) : اذب 10غم من كبريتات الحديد (11) 
الامونيومي gl ) NH,Fe(SO,),.12HO‏ من الكلوريد) » ي 100 مللتر من 6 
فورمالي [N0‏ المغلي حديثا . 

5 لمعقد الحديد الاحمر قابلية على الامدصاص على راسب N٤؟Sع۸‏ » وينتج عن 
ذلك اضمحلال اللون ويساعد الرج القوي على ابقاء المعقد في الحلول » ولرعا 
بضمحل اللون بعد فترة طويلة من الزمن . 


بقة العمل 3-3 : تعيين.الكلوريد (نقطة نہاية فايان) 
DETERMINATION OF CHLORIDS (FAJAN’S END POINT)‏ 


اساسيات : لقد نوقشت عدة تقنيات مختلفة لنقطة النهاية للتسحيح الترسيبي للكلوريد 
مع ,N0ع۸‏ في الفصل 8 من الكتاب النظري. وتستعمل احداها صبغة دليل 
الامدصاص » ثنائي كلوريد فلوروسين ( ملاحظة 1) فقبل نقطة التكافؤ» لايعدص الايون 
السالب للصبغة بصورة ملحوظة من قبل الراسب » وهو ي الحقيقة » يتنافر عن السطح 
بوساطة الشحنة السالبة الناجة عن ايونات الكلوريد التي ماتزال زائدة » وعندما يتم عبور 
نقطة التكافؤ تصبح ا لجسمات المترسبة مشحونة شحنة موجبة بفعالية الامدصاص القوي 
لايونات الفضة الزائدة » وتحعت هذه الظروف يظهر تعلق ايونات ثناني كلورو فلورسين في 
طبقة الايونات ال معا كسة . والناتج النهاني هو ظهور ثنالي كلورو فلورسينات الفضة الحمراء 
المدصة على سطح الراسب. 


من الضروري الحافظة على مساحة سطحية كبيرة بالعالى الغروي ل 1٣ع‏ وذلك 
للاحظة نقطة نهابة حادة » ويتم ذلك باضافة الدكسترين الى الحلول . ومع ذلك › فأن 
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1٣ع‏ الغروي حساس جدا للتفكك الضوني » واي اسوداد سيحجب نقطة الناية ء 


توجمهات : في قنبنة الوزن » جفف عينة الكلوريد لمدة 1 الى 2 ساعة عند 110 الى ۶120 
(ملاحظة 2) . زن اریع عينات زنة 0.25 غم (ملاحظة 3) لغاية + 0.1 ملغم > ثم انقلھا 
الى دوراق مخروطية سعة 500 - مللتر. اذب في 200 مللتر من 0ر1 المقطرء م اضف 5 
الى 10 قطرات من علول دليل ثنائي كلوروفلورسين (ملاحظة4) و ~ 0.1غم من 
الدكسترين . 


سحح مباشرة بي اضاءة منتشرة مع 0.1 عياري ,۸80 » مستعملاً طرق العمل 
الي تم مناقشتاي الفصل 1 من هذا الكتاب لحين اكتساب الراسب الابيض الحليي لونا 
ورديا ابتا. سحح عينات مكررة (ملاحظة 5 ) وسجل النسبة المثوية لا €1 ي العينة . 


مالاحظات : 


1. بمکن استعال الفلوروسین بدلا عن ثناني کلوروفلوروسین . 
2. انظر الملاحظة 2 لطريقة العمل 1-2 فا محص تجفيف عينات الكلوريد. 
3. اعتمد وزن العينة على ہ 1%50 » ونظم وزن العينة اذا اختلط » النركيب التوقع 
بصورة ملحوظة تذكر بان دے.0 غم من العينة ليس بالضرورة ان يكون 0.25 غم › 
ولكن يحب ان تكون معلوما لغاية 0.1 ملغم على سبيل الخال 0.2479 غم . 
4. كن تحضير ملول الدليل ا على هة ملول %0.1 من ثناني كلو روفلورو سين ي 
0 كحول او على هيثة محلول ل %0.1 من ملحه الصوديومي في الماء. 
5. اذا سبب اسوداد ا٣42‏ مشكلة » فيمكن تسحيح العينات اللاحقة الى قرب نقطة 
النهاية قبل اضافة الدليل والدكسترين . 


طربقة العمل 4-3 : تعيين الكلوريد (نقطة نہاية مو 
DETERMIN ATION OF CHLORIDE (MOHR END POINT)‏ 


اساسیات : لقد نوقشت عدة تقنيات مختلفة “لنقطة الناية للتسحيح الرسيي 
للكلوريد مع ,480 في الفصل 8. تستفيد نقطة النهاية في طريقة مور من تكون 
المركب .۲0ع القليل الذوبان (ولكنه اك ذوبانية بعض الشيء من 1٣ع۸)»‏ وهذا 
المركب قهوالي حمر ویظهر بعد ان یم الوصول الى نقطة التكافؤ. وبسبب ظهور اشارة 
نقطة النهاية بعد نقطة التكافو بقليل» يعمل تصحيح لنقطة الناية بتسحيح الانموذج 
المقارن ٤٥١۸‏ ٣٤نا‏ )4اا ویستفاد من تسحیح الاعوذج المقارن ايضا كمرشد لفارنة اشارة 
ونمطة النهاية. 


توجيهات : ف قنينة الوزن» جفف عينة الكلوريد لمدة 1 الى 2 ساعة عند 110 الى 
0م (ملاحظة 1) . زن اربع عينات زنة 0.25 غم (ملاحظة 2) لغاية 0.1 ملغم. ثم 
انقلها الى دوارق مخروطية سعة 250- مللتر. اذب كل عينة ي 50 مللر من 0ر1 
(ملاحظة 3)» اضف 8 قطرات من دلیل 0.5 فورمالي K,٥٣۲0۸‏ الى كل عينة. 


محضر عبنة الاعودج الارن بسحن 1 غم من C4٤0,‏ م 2و3 مللرات من 0ر۸ 
ي هاون. انقل 3 الى 5 قطرات من عالق الكاربونات الى دورق مخروطي سعة 250 
مللتر جحتوي 100 مللتر من 10 و 8 قطرات من علول دلیل 0.5 فورمالی ٤۲0,‏ اضف 
1 عياري رN0ع۸‏ قطرة فقطرة (استعمل نصف قطرة» كا هو منامش في الكتاب 
الفصل 1) لحين ملاحظة تغير اللون من الاصفر الحضر الى الاصفر القهواني. دون حجم 
,0ع المضاف اطرح تصحيح الاعوذج المقارن من قم المحاوللات » واحتفظ بهذا 
الحلول لاستماله كمرشد لنقطة النهاية. 


ان يستمر بقاء اللون لمدة 30 ثانية عند محريكه بشدة . سجل النسبة المئوية لا €1 في 
ل 


ملاحظات : 


1- انظر الملاحظة 2 لطريقة العمل 1-2 فا بخص تجفيف عينات الكلوريد . 

2- اعتمد وزن العينة على - 1%50 . ونظم وزن العينة اذا اختلف الركيب ا متوقع 
بصورة ملحوظة . 

3- بحب ان یکون الحلول متعادلا. فاذا کان حامضیا سیتکون اون ثنالي الکرومات› 
واذا كان قاعديا » سيترسب اوكسيد الفضة عند اضافة ,N0[ع۸‏ . بعكن اضافة 
مسحوق C3٤0,‏ (خالي من الكلوريد)› الى العينات الحامضية لحين وجود زيادة 
قليلة » ويعمكن استعال حامض الخليك لعادلة القاعدية (نقطة نهاية الفينو 
لفثالین). 


بقة العمل 5-3 : تعيين الفضة في سبيكة 


Determination of silver in an alloy 


اساسیات : عکن اجراء عملية تعيين الفضة بالتسحيح الترسيبي مع K5©١‏ » باستعال 
نقطة ناية فوهارد (انظر طريقة العمل 2-3)» حيث تذاب عينة السبيكة في ,40 » 
وتغلى لازالة اكاسيد النتروجين الي ھک ان تتفاعل مع 7 ›»8S€N‏ م تسحح مع 0.1 
عياري N€S؟K.‏ کن استعال طريقة العمل لمعظم السبائك امحتوية على الفضة عدا 
تلك الي حتوي على ع8 والذي يتداحل وتلك الي حتوي على ٥٥‏ او 1 » اللذين 
يضيفان لونا على الحلول » فتحجب اشارة نقطة النهاية. 


توجيېات : زن عينات توي حوالي 0.3 الى 0.4 غم من الفضة› مم انقلها الى دوارق 
مخروطية سعة 250 - مللتر. اضف 15 مللر من 6 فورمالي N0,‏ خالي من الكلوريد الى 
كل عبنة »> غطي بزجاجة ساعة» م سخن الى قرب الغليان ولحين ذوبان العينة. تم اغلى 
لبضع دقائق لطرد أكاسيد النروجين (ملاحظة 2)» وبرد الى درجة حرارة الغرفة . اضف 
5 مللر من 1,0 و 3 مللر من علول الحديد (111) (ملاحظة 3). 


سحح مع 0.1 عياري ×KSC١N‏ مستعملا طرق العمل الموصوفة في الفصل 1. اضف 
5۸ ائناء تحريك الدورق الى ان يظهر اللون الوردي العابر قابلية على الانتشار حلال 
ا محلول» م اضف N١)٤S؟K‏ قطرة فقطرة لحين بقاء اللون الحمر الداثم لمدة 30 الى 60 ثانية 
مع التتحريك الشديد. 


سجل النسبة المثوية ل ع4 في السبيكة. 


مالاحظات 


1- بجحب تنظيف القطع او البرادة الحاوية على شحم اوزيت في مذيب عضوي قبل 
الوزن. استشر المدرس. 

ت فما عدا السبيكة الحتوية على مكون فلزي ينتج ايون فلزي ملون» فان الحلول يصبح 
عدم اللون عند طرد اكاسيد النتروجين جميعها. 

3- انظر الملاحظة 4 لطريقة العمل 2-3 لتحضير محلول دليل الحديد. 


1٤1 طريقة العمل 6-3: ضير ومقايسة 0.1 عياري‎ 
Preparation and standarization of 0.1 N HCI 


اساسيات : ان العديد من المواد المراد عليلها هي عبارة عن حوامض ضعيفة او قواعد 
ضعيفة » ويحب تسحيحها مع قاعدة قوية او حامض قوي على الرتيب» ودلك للا حظة 
نقطة نهاية حادة ومقيدة محليليا. ان اكثر الحوامض شيوعا في التسحيح هو 1ا٣1‏ على 
الرغم من امکانية استع‌ال حوامض قویة اخحری مثل ,80ر1 او 1٤٥10,‏ بدلا من 1€ 
ي طرق العمل الاتية. 

يعكن تحضير اليل قياسية لا 1٣1‏ بالتحدید باستعال 1٥1‏ ثابت الغليان (الكتاب 
النظري الفصل 9) › ولكن من الاكثر ملا عة هو تحضير 0.1 عياري 11٥1‏ بتركيز تقريبي 
> ومن م مقایسته مع مقیاس اولي . ویتوفر العدید منہا ولکن اکثر شیوعا هو استعال 
Na,CO,‏ . 
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يعكن تسحيح ايونات الكاربونات الى نقطتي تكافؤ معطاة في المعادلتين 
2-3 و 3-3 
- ف -2 E‏ 
C0, + H,0* ^ HCO, + H0 2-3)‏ نقطة التکافؤ الاوى 
H٤٥0, + H,0* 2 °0, + 2H70 0-3)‏ نقطة التكافو الثانية 


تستعمل بصورة عامة نقطة التكافوالثانية ویستخدم دلیل ذو 1م انتقالي tra si10۸‏ 
م من 4ال 5 . ویوصی باستعال بروموكريسول الاخضر» ومكن استعال المثيل البرنقالي 
كبديل . تصبح نقطة النهاية اكثر حدة بغلي الحلول قرب نقطة التكاف للتخلص من °0 
المتكون في المعادلة 3-3 . 
توجبہات : يكون 1٣1‏ المركز حوالي 12 فورمالي » لذلك تكون الكية اللازمة لتتحضير 1 
لر من 0.1 عياري 1 هي حوالي 8 مللر. امزح بصورة تامة 8 مللتر من ۴1٣1‏ المركز مع 
1 لر من 0ر83 › ثم اخحزن ي قنينة ذات غطاء زجاجي . 

انقل حوالي 1 غم من ر0٥ة"‏ القياسي الاولي الى قنينة وزن » ثم جفف لمدة ساعتين 
عند 110م م برد في محفف . 

زن 0.2 الى 5 غم من عینات ( ± 0.1 ملغم)» وانقلها الى دوارق مخروطة سعة 
0- مللتر. اذب ي 50 مللتر من 1,0 المقطر» واضف 3 قطرات من دليل 
بروموكريسول الاخحضر ( ملاحظة 1) . 


سحح بطريقة العمل المذكورة في الكتاب بالفصل 1 لحين تغير الحلول اولا من الازرق 
الى الاخحضر. اغلى الحلول لبضع دقائق › وبرد الى درجة حرارة الغرفة » م اكمل التسحيح 
(ملاحظة 2) . 


یم امحاد تصحیح الاعوذج الارن باضافة 0.1 عياري H1‏ قطرة فقطرة الى 100 
مللتر من 0.05 فورمالي 1ا٣‏ يحتوي على 3 قطرات من دليل بروموكريسول الاخحضرء م 
اطرح حجم الاعوذج الارن ص حجم التسحيح . احسب عباربة ال HCI‏ ¢ ملاحظا 
بان 1 ل N40,‏ هي 2» معتمدا عى العادلات 2-3 و3-3. 


ملاحظات : 


1- بضر دلبل بروموكريسول الاخحضر بتكوين ملح الصوديوم والاذابة في .٨10‏ امزج 
5 مللتر من 0.1 عیاري N0۲41‏ مع 100 ملغم من مسحوق الدلیل » مم خحفف 
الى 100 مللتر ب 10 المقطر. 

2- جب ان یعید غلیان امحلول الى لونه الازرق . فاذا بی احضرا» یکون قد تم اجتياز 
نقطة النهاية > وني حالة توفر 0۴ مقايس » حكن تسحيح الحلول تسحيحا 
راجعا ومحلاف ذلك ٠‏ ججح اهمال الحاولة . 


N×Na0#ګ1 يقة العمل 7-3 : خحضر ومقايسة 0.1 عياري‎ 
Preparation and standarization of 0.1 N NaOH 


اساسیات : لاعکن الحصول عل N40۴٩‏ صلب على هنئة كاشف قيا مي اولي > لانه 
بعتص :00 بسهولة من الجو. لذلك » بحب ان تقايس عغاليل N08‏ مقابل حامض 


ينتج تواجد ٥0‏ في محلول N0۴‏ » 0. وكا هو مبين في المعادلتين 2-3 و 3-3 » 

قد تظهر الکاربونات تکافؤا واحدا او تکافؤین لکل مول . وهذا بعنی بان رة S۲۴۸8۲۸1‏ 
0۳8 ستعتمد على ال ام عند نقطة النهاية . ولتجنب هذه المشكلة > يحب تحضير 

N20۳۴‏ خالي من الكاربونات » واذا فكرنا في خزنه لفترة طويلة من الزمن » فيجب حاية 
قناي الخزن من K0‏ الموجود في الهواء . تكون ذوبانية N٤0,‏ في محلول 404ل nالركز‏ 
قلیلة جدا بحیث بمکن استعال ملول 50 % N408٩‏ کمصدر ل N0٨‏ خال من 
الكاربونات . يحب غلي الماء المستعمل للتخفيف اولا لطرد ر00 المذاب . 

يتضمن تفاعل المقايسة تسحيح حامض ضعيف مع قاعدة قوية » لذلك »› ستقع 
نقطة التكافؤعلى ال جانب القاعدي . ويستعمل غالبا دليل الفينولفالين الذي يكون ٨م‏ 
انتقاله ملاعا ذا التفاعل لتسحبح الحوامض الضعيفة . 
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توجیبات : اغلي 1 لتر من 10 المقطرء برد م انقل الى قنينة مطاطية تستعمل للخزن 
(ملاحظة 1). اسكب 4 الى 5 مللترات من 50 % N20۴8‏ بحذر دون تعكير اي من 
Na C0,‏ السب › م اضفها الى 10 الغلي » وامزج بصورة تامة . 

انقل حوالي 3 غم من 3۶× قياسي اولي الى قنينة وزن » تم جفف لمدة ساعتين عند 
0مم برد في محفف . زن عينات زنة 0.7 الى 0.8 غم (* 0.2 ملغم ) » ثم انقلها الى 
دوارق مخروطية سعة 250- مللتر. اذب في 50 مللتر من 0ر1 (ملاحظة 2 ) » واضف 
2 قطرة من دليل الفينولفثالين (ملاحظة 3) » مم سحح مع 0.1 عياري 20# . تكون 
اشارة نقطة النهاية عبارة عن اول تلون بلون وردي يقاوم لمدة 30 ثانية . 


احسب عيارية محلول N40۴1‏ » ملاحظا ان صيغة KH‏ مي .KHC,H,0,‏ 


ملاحظات : 

1- باجم N20۴1‏ الزجاج › لذلك يحب ان يم خزنه لفترات طويلة في حاويات 

2- للتخلص من المشا كل الناتجة عن C0,‏ » يوصى بخلي 1,0 » وتبريده قبل اضافته 
KHP iı dl‏ .„ 

3- تحضير محلول دليل الفينولفثالين : اذب 1غم من الكاشف في 100 مللتر من 
الايثانول » ومن مم اضف 100 مللتر من 80 › ورشح عند تکون الراسب . 


طريقة العمل 3 -8 : تعيين فالات البوتاسيوم |خامضة (KHP)‏ 
Determination of potassium hydrogen phthalate (KHP)‏ 
اساسيات : بمكن تليل العينة المتكونة من 8۲× )8٣ٍ,8,0‏ ومذیب متعادل 


.)7-3 
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توجيات : انقل العينة الى قنينة وزن › e‏ . زن عینات 

بمحجوم مناسبة (ملاحظة 1) لغابة 0.2 ملغم » م انفلها ای دوارق مخروطبة سعة ‏ 

0 ملل »› واضف 50 مللتر من 10 مغل حديثا e‏ الفينولفثالين . 

سحح مع 0.1 عياري N0۴‏ » مستعملا طريقة العمل الموصوفة في الكتاب الفصل 1 . 
تكون اشارة نقطة النهاية عبارة عن تلون بلون وردي يقاوم لمدة 30 ثانية . سجل النسبة 

المئوية أ K8‏ في العينة . 

ملاحظات : 

1- يجب ان يكون حجم التسحيح حوالي 40 مللتر بحیث » مع 0.1 عباري N20۴٤‏ » 
2 لذلك ستحتوي العينات على حوالي 0 ملغم من K]1۶‏ . ولحساب حجم 
العبنة المناسبة » استشر المدرس عن مدى الركيب المتوقع . 


يقة العمل 3 -9: تعيين حامض الخليك في الخل 


Determination of acetic acid in Vinegar 


اساسيات : يتكون الخل اساسا من 4 الى %6 محلول حامض الخليك ويحتوي ايضاً على 
مکونات حامضية اخحرى » ولكن عادة يسجل متوى الحامض الكلي كنسبة (وزن- 
حجم ) حامض الخليك )1]C۴1,0(‏ . 

بعكن تعيين الحتوى الحامضي في الخل بالتسحيح مع 0.1 عياري N08‏ . ولکون 
حامض الخليك هو حامض ضعبف (4× = 107 × 1.75) » يكون 1م نقطة التكافؤ 
حوالي 9» لذلك يعتبر الفينولفثالين دلبلا ملاماً. 


وما ان تركيز الحامض عال جدا في الخل » فن الاثم تخفيف العينة واستعال قطفات 
منها للتسحيح (ملاحظة 1) . لاتہمل معامل التخفيف ي حساباتك . 
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التوجات : 

انقل 25 مللتر من عينة الخل الى دورق حجمي سعة 250 - مللتر» مستعملاً ماصة 
حجمية » ثم خحفف الى العلامة ب 1,0 مغلي حديثا ومبرد » وامزج بصورة تامة . انقل 
بالماصة قطفات بحجم 50 مللتر الى دوارق مخروطية سعة 250 - مللتر› م اضف اليا 50 
مللتر من 10 مغلي و 2 قطرة من دليل الفينولفثالين. ٠‏ 

سحح مع 0.1 عياري N4081‏ » مستعملاً طريقة العمل الموصوفة في الفصل 1 من 
هذا الكتاب . وتكون اشارة نقطة النهاية هي اول تلون بلون وردي يقاوم لمدة 30 ثانية . 

سجل نسبة (وزن- حجم ) حامض الخليك في عينة الخل . 


ملاحظات : 
1- كبديل لذلك بعكن تسحيح عينات بحجم 5 - مللتر بصورة مباشرة عند توفر ماصة 


ن و 


طريقة العمل 3 -10 : تعيين حامض الاأسكوربيك في اقراص فبتامين 


Determination of ascorbic acid in vitamin C tablets 
: اساسیات‎ 
وهو حامض ضعیف‎ » )C۳1,0( هو حامض الاسكوربيك‎ ٣ ان فيتامين‎ 

عکن تمد بره بالتسحيح 2 0.1 عياري Je NaOH‏ شرط عدم وجود حوامض 

اخحری ف العنة . 

تحتوي اقراص فيتامين € عادة على حامض الاسكورييك زائداً مادة مخففة خاملة 
.نسهل ضغطه الى اقراص . 

تعطي توجيمات لاجراه التسحيح › باستعال جهاز قياس ال 8م لتعيين نقطة 
النهاية . وكبديل لذلك » يمكن استعال دليل مثل الفينولفشالين ككاشف لنقطة النهاية . 


م / ۸ الكيمياء التحليلية العملي 1 


توجیات : زن عينات من مسحوق اقراص فیتامین ٥‏ » وانقلها الى بيكرات سعة 250 - 
مللر» وادب العينات : 0 مللر من H0‏ احار. 


اغمر الكترود زجاجي والكترود كالوميل مرجعي في ملول منظم حامضية قياسي 
(ذي ۳ص ملام) . واربط الالکترودات الى جهاز قباس ال ۴م » مم نظم ال جھاز ليقراً ال 
م الصحيح حلول منظم الحامضية القياسي . احرج الالكترودات من 
الحامضية » واشطفها بصورة تامة بالماء > ثم اغمرها في محلول العينة . اترك مجالا كافيا 
لقضيب الحرك المغناطيسي ني القعر. حرك المحلول ء مم خذ القراءة الابتدائية . 


اضف زیادات من 2 مللتر من 0.1 عياري N20٨1‏ › واقرأً جهاز قياس ال 1٨م‏ › 
وعند تغير ال P1‏ بصورة اسرع » -عذ فراءات عند مدايات حجمية اصغر ( ملاحظة 2) › 
ونقطة النهاية هي النقطة ذات للميل الاعظم عند رسم ال pH‏ مقابJ‏ حجم NaOF‏ . 
استمر باخحذ القراءات بعد نقطة النهاية لكي يتحسن شكل الرس . ومن الرسم » عين 
نقطة النهاية واحسب النسبة المثوية لحامض الاسكوربيك في مسحوق القرص . سجل 
قيمة K4‏ لحامض الاسكورييك ايضاً متذكراً ان ال ١٨م‏ دهم عند نقطة نصف 
التسحيح (انظر الكتاب النظري الفقرة 9 -1). 


ملاحظات : 

1- يجب نحليل قرص او اقراص تحتوي على الال 250 ملغم من حامض الاسكوربيك 
بصورة مباشرة » وبحب استع ال عينات عحضرة حديثا وذلك يسبب تا كسد حامض 
الاسكوربيك ببطى بوساطة اهواء. 

2- بصورة مثالية »> بحب اخحذ قراءات ال 1٨م‏ عند زيادة متساوية لد #۴#م» وبالمران 


يستطيع الشخص المحلل تقريب ذلك . 
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يقة العمل 3 -11 : تعيين ال ,0٤د.N‏ (مقارنة طرائق نقطة النباية ) 
Determination of Na,CO, (Comparison of endpoint methods)‏ 


اساسيات : تم استخدام تسحيح N٥0,‏ مع 1٤1‏ لمعايرة 0.1 عياري 1٣1‏ في طريقة 
العمل 3 -6. وعكن استعال التقنية نفسها لتعيين عتوى ال N4٤٥0,‏ في عبنات 
لاحتوي على قاعدة اخحرى (ملاحظة 1). 


يمکن استعال اشارة نقَطة الاية بقياس فرف ۈد potentiometric endpoint‏ 
sign‏ ( قياس ال )p٣4‏ بدلا من دلیل لوي مثل برموکریسول الاٴخحضر ٥٤۲01‏ ٣٥ط‏ 
مع . وللمقارنة في طريقة العمل هذه » تسحح العينات باستعال تقنيتي نقطة النهاية 
كلتاهما (ملاحظة 2) . 


توجيهات : انقل العينة الى قنينة الوزن » وجفف لمدة ساعتين عند °100م. برد ي مجفف 
71 » وزن عينات دات حجم مناسب (ملاحظة 3) » وانقلها الى وعاء تسحيح 
سعة 250 - مللتر (ملاحظة 4) . اذبها ي 75 مللتر من الماء المغلي » م اضف 3 قطرات 
من دليل بروموكريسول الاخحضر (ملاحظة 5). 

بالنسبة للعينات التي تسحح باستعال الدليل اللوي »› سحح فقط الى ان یتغیر لون 
احلول لاول وهلة من الازرق الى الاحضر. اغلي الحلول لدقاتى عدة لطرد C0‏ » وبرد الى 
درجة حرارة الغرفة » ومن م اكمل التسحيح (ملاحظة 6). 

یم اجاد تصحيح الانعموذح المقارن blank correo"‏ باضافة 0.1 عياري €1 
فطرة فقطرة الى 125 مللتر من 0.05 فورمالي N٣1‏ حاوي على 3 قطرات من دليل 
بروموكريسول الاخضر. اطرح حجم الفوذج المقارن من حجم التسحيح . 

ات ا اا ی ا ی ی د ار 
الكتر ود زجاجي glass electrode‏ والکتر ود کالومیل مرجعي c10 1 ۲۵۴۵۲۵۸٥۵‏ 
 electeode‏ حلول منظم حامضية قباسي (یفضل ,۲۳ص). اربط الالکرودات بجھاز 
قياس ال ٨‏ » وثبت الجهاز لقراءة ال ١م‏ الصحيحة للمحلول المنظم القياسي . اخرج 
الالكترودات من الحلول المنظم واشطفها بالماء تماما » ثم اغمرها في ملول العينة » مع ترك 
مسافة كافية لقضيب الحرك المغناطيسي عن القاع »> حرك الحلول مع اخحذ قراءة اولية . 
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اضف 0.1 عياري ٤1‏ على شکل دفعات من 2 مللتر» واقرأً الجهاز (ملاحظات 
7) . يتم ملاحظة الانعطاف الاول للتسحيح » وعند وجود N3٥00,‏ فقط . فان ذلك 
يدل على النقطة الوسطى للتسحیح 10۸ midpoint of the ti)r4‏ . عند الاقتراب من 
نقطة التكافؤ الثانية »> تؤخذ القراءات باضافة احجام اصغر» وعندما يبدأ ال ص بالتغير 
بسرعة اكثر (يتغير الدليل الى الاحضر عندما يكون موجودا ايضا) احرج الالكترودات 
واشطفها » واضف الغسول الى وعاء التسحيح . اغلي الحلول لدقائق عدة » برده » وضع 
فيه الالكترودات » واقرأً جهاز قياس ال ام مرة ثانية »> حيث يظهر تغير على منحني 
التسحيح . استمر بالتسحيح بعد نقطة النهاية لتحديد منحني التسحيح بصورة افضل .ان 
نقطة النهاية هي تلك النقطة التي ها اعظم ميل عند رم ال ۴1م مقابل حجم ال ۴٩1‏ 
(ملاحظة 8) . 


سجل النسبة المئوبة ل  Na,CO,‏ العينة » وقارن الزمن اللازم لاجراء ا 
باستع ال نقطة النهاية ا فرق الجهد مع الزمن اللازم لنقطة نهاية الدليل اللوي › > م 
فدم منحي التسحيح ميينا فه ١م‏ نمطة التكافؤ وتعبن نمطة الابة باستع ال تمنات 


. derivative techniques aaتضk.ll‎ 


ملاحظات : 
1- بالامكان تقدىر NaCO0, J!‏ و/ NaOH gl /, Na,CO, yl NaHCO, gl‏ 
خحلائط باستمال نقطتي التكافؤ للكاربونات . وللعينات الحاوية فقط على "a٧0,‏ 
كقاعدة » فان حجم ال ۲11 یکون نفسه لکل : تسحيح » وللخلائط الحاوية على 
Na,CO,‏ و/ او E ةطaن uu NaOH‏ الاو تتضمن كلا س 
n) NaC,‏ = 1) و NaOH‏ » بيا تتضمن نقطة التكافؤ الثانية ( فرق الحجم بين 
نقاط التكافو الثانية والاولى) تسحيح و 1٤00‏ الى ١( ٤0,‏ =1). 
2- ي حالة عدم توفر اجهزة قياس ال ١م‏ » بعكن اجراء طريقة العمل بوساطة الدليل 
اللوني فقط ( بروموكريسول الاخحضر او المثيل البرتقالي) . 
3- استشر المدرس حول مدى التركيب التوقع » ومثالياً بحتاج التسحيح حوالي 40 مل 
من ال 1٥1‏ . افترض ان العينة تحتوي على النسبة المثوية العظمى لذ ر0٧رةN‏ › 
واحسب وزن العينة الذي يتاج الى 50 مل من محلول 1©1 القياسي . 
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4- بجحب استعال بيكر لتعيين نقطة النهاية بقياس فرق الجهد» واستع ال دورق 
مخروطی ھا۴ إع‌Erlenmey‏ لطريقة تعيين نقطة النهاية بوساطة بروموكريسول 
الاحضر. 

5- يوصى باضافة دليل بروموكريسول الاحضر الى المحلول المستعمل لتعيين نقطة النهابة "ˆ 

بقياس‌فرق ١-.نهد‏ » لتابعة تغيرات اللون كدالة لا 3م . 

6- ي حالة عدم تغير اللون من الاخحضر الى الازرق عند الغليان انظر الملاحظة 2 لطريقة 
العمل 3 -6. 

7- من اللاثم للطلاب الاشتغال بشكل ازواج › احدها ضيف 0.1 عياري 1٣1‏ 

وبقراً السحاحة » واما الثاني فيقراء جهاز قياس ال ۲ و يرسم النتائج . ويتبادل الطلبة 

الادوار لتحليل عينة الطالب الثاني . 

8- ومن خلال النقاط التجريبية » ارسي افضل منحني دقيق » ومن هذا المنحني الدقيق 

اقراء ۶۴٩‏ 4 لاضافة كل 0.1 مل ي جال نقطة النہاية . یسمی رمم 4۴۴۳٤‏ مقابل الحجم 

بعنحني المشتقة الاو ع۷إcu rst derivative‏ » ویظھر نہاية عظمى "4×1٣"‏ 

عند نقطة الناية. ویسمی منحي (۳۸م۸)4 مقابل الحجم عنحني المشتقة الثانية 

second - derivative curve‏ » حيث ر خلال الصفر عند نقطة الاية. ومن 
الضروري. استعال نتائج دقيقة » والا فان منحنيات المشتقة الاوى غالبا ماتكون غير 

منتظمة اكام وغير مفيدة لتعبين نقاط الناية . 


بقة العمل 12-3 : تعيين ال Na,٤0,‏ في صودا الغسيل . - 
Determination of Na,CO,in washing soda‏ 

اساسيات : ان اساسيات هذه التجربة هي نفسها الي استخدمت ي طريمة العمل 
3 -11. ویعتر صودا الفسيل مادة حارية > حيبت توي 0 الى %40 Na,CO,‏ « 
ويمكن ان تتحلل بسهولة الى حتواه ,0٥ر4١‏ بالتسحيح مع 0.1 عياري !1° . 

بعكن ان تكون اشارة نقطة النهاية اما الدليل اللوي او طريقة قياس الجهد 
potentiometric method‏ المورضحة يي طريقة العمل 3 -11. وللسهولة يوصى 
باستعال دلیل بروم وکر یسول الاخحضر ي التوجحہات المعطات أدناه. 
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توجیپات : زن حوالي 4 غم من بلورات صدودا الغسيل وانقلها الى دورق حجمي سعة 
0 مللتر. اذب العينة في حوالي 100 مل من الماء > مم حفف الى العلامة وامزجه عاما. 
انقل قطفة مقدارها 25 مل »› الى دورف مخروطي éaw Erlenmeyer flask‏ 125 — 
مللتر بوساطة ماصة حجمية » واضف 25 مل من الماء وقطرتين من دليل البروموكريسو۔ 
الاخضر. سحح الى اول تغيير للمحلول من الازرق الى الاحضر» ثم اغلي الحلول لدقائق 
عدة » وبرده الى درجة حرارة الغرفة »> وبعد ذلك اكمل التسحيح (ملاحظة 1). 

۰ یم اجاد تصحیح الاعموذج المقارن 1 عياري 1٣1‏ قطرة قر الى 100 
مللتر من 0.05 فورمالي €1 الحاوي على قطرتين من دليل بروموكريسول الاخحضر. اطرح 
حجم الانموذج المقارن من حجم التسحيح . اجرى اثنين او اكثر من التعيمنات المكررة 
replicate determinations‏ عل الاقل . 
سجل النسبة لثوية ل ,00ر في عينة صودا الغسيل . 


ملاحظات : 
1- عند عدم رجوع لون امحلول الى لون الدليل الازرق بالغليان » انظر اللا حظة 2 لطريقة 
العمل 3 -6. 


طريقة العمل 3 -13 : تعيين النايتروجين في الدم الجفف (طريقة كيدال) 
Determination of nitrogen in dried blood (Kjeldahl method)‏ 


اساسيات : لقد تم شرح طربقة كيلدال لتعيين النايتروجين في الفقرة 9 -6 من الكتاب 
النظري . واساسا تعامل العينة الجاوية على نايتروجين عضوي وخحاصة البروتينات مع 
1,0 » الذي يحول النايتروجين الى N1,‏ . تستغرق هذه العملية وقتا طويلا » ولكن 
کن اسراعها باضافة ,50× (لزيادة نقطة الغليان) وحفاز اءولهاة. بعد ذلك بت" 
جعل الحلول قاعديا بوساطة 4038 ( بعناية ١‏ ) وتقطر اذ N3,‏ من وعاء التفاعل ( دورق 
کیلدال) › وتجمع ي محلول حامض البوريك ل1ھ زط » م تسحح البورات 2۵٣0ا‏ 
( ,80 )المتكونة حسب المعادلة 4 3 


1۸ 


HBO» + NH, 2 NH, + BO, ..)3-4( 


مع 0.1 عياري 1٣1‏ (ملاحظة 1). 

يعكن استعال هذه الطريقة لعينات اخرى حاوية على البروتين » مثل الطحين 
والحبوت وطعام الكلات pet foods‏ . 
توجيهات : زن عينة ذات حجم مناسب (ملاحظة 2) » وانقلها الى قطعة من ورقة 
الترشيح . غلف العينة بالورقة > واسقطها ي دورق كيلدال سعة 500 - مللتر› م اضف 
5 مللتر من 180 المرکز و 10 غم من مسحوق ,50ر والحفاز (ملاحظة 3) . 

اربط الدورق في موقع مائل في غرفة طرد الغازات 1٥٥۵‏ » وسخن بلطف الى الغليان 
( ملاحظة 4). استمر بالغليان الى ان بصبح الحلول عدم اللون او مصفر قليلا »> وقد 
يستغرق ذلك ساعات عدة » حيث يعتمد على طبيعة العينة (ملاحظة 5) . برد الدورق 
وحركه عندما يبدأ المتبتق بالتصلب » وخحفف بجحذر بوساطة 250 مللتر من الماء » ثم برد الى 
درجة حرارة الغرفة بامرار الماء البارد على الدورق (ملاحظة 6) . 


ركب جهاز تقطير (انظر الكتاب النظري شكل 9 -7)› واضف 50 مللتر %4 
حامض البوريك (ملاحظة 1) الى دورق الاستقال receiving flask‏ . ضع دورف 
الاستقبال. في مكان بحيث بمتد طرف الانبوب الموصل ١ءام‏ ةله بالضبط الى اسفل سطح 
حامض البوريك » ويحب ان يكون هناك تدوير للاء حلال المكثف إ#ودعلوهء. اضف 
الى العينة علولا باردا حاويا على حوالي 45 غم من ال N0۴‏ في 75 مللتر من الماء 
( تعادل وتقطر العينات بصورة منفردة عندما يكون هناك جهاز تقطير واحد فقط ) بسكب 
حلول ال N40۸٨‏ بحذر الى اسفل احد جاني دورق کیلدال بنا یکون مائلا ویحب تجنب 
مزج ال N0۴‏ مع علول ال ,50ر1 في الدورق. اعمل هذه المعالجات 
manipulations‏ بسرعة لتجنب فقدان ال N۳٨,‏ » واضف عدة قطع من الخارصين 
الحبب granulated in‏ لتقليل التنائر» وقطعة صغيرة من ورقة عباد الشمس > م اربط 
الدورق بسرعة عصيدة الرش spray trap‏ . امزج الحلول بعناية بالتحريك حذر» وتأکد 
من انه قد اصبح قاعديا بالفعل بوساطة ورقة عباد الشمس . 
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یم تقطرر الحلول ي الحال الى ان يصبح الحجم > . الحجم الاصلي (ملاحظة 7(. 
وعند اكمال التقطير اوقف التسخين وافصل الجهازء مم اشطف داخل المكثف بال اء 
وافصل انبوب التوصيل واغسلها بالاء عاما. اضف قطرتين من دليل بروموكريسول 
الاخضر› وسحح مع 0.1 عياري 1٣1‏ . تعتبر اشارة نقطة النهاية هي اول تخر في اللون 
من الازرق الى الاخحضر (ملاحظ. 8) . 


سجل النسبة المثئوية ل N‏ ي العينة 


بلاحظات ۰ 
1- ببديل هذا بمكن ان يحتوي دورق الاستقبال في طريقة التقطير على 50.0 مللتر من 


1 عياري 1€1 بدلا من حامض البوريك . تعادل ال N٥٨,‏ قا من ال !5€ › 
وتسحح الزيادة منه مع محلول قياسي من 0.1 عباري N04‏ باستعال 
بروموکر يسول الاخحضر کدلیل . 

تشاور مع مدرسك حول جال التركيب التوقع واية تعلهات للتجفيف » لان عينات 
الطعام لاتجحفف عادة بالفرن » ويوصى باستعال التجفيف باهواء 8«أرإل ٣ة‏ . 
بعکن استعال عدة مواد كحفاز: بلورة 0.1٤50,‏ غم من 0.3.58 غم من 
CuSeO,‏ « 5 غم من 3180 ۰ او یوصی باستع ال قطرة من ال ع1 ٠‏ وتعتبر كلها 
ملاعة . ويعكن اهمال الحفاز ولكن ذلك يؤدي الى زيادة زمن الغليان. 

عند زبادة الرغوة » اوقف التسخلن للحظة . 

عندما يقل حجم ال 150 بصورة واضحة خلال فترة الغليان الطويلة » يكل 
بحذر بوساطة .1:50 اضاي . 

عند استمال الزثبق كحفاز » اضف 25 مل من %4 كبريتيد الصوديوم عند هذه 
النقطة في طربقة العمل . 

استمر بمراقبة الحلول في المستقبل كي لايصعد الى انبوب التوصيل . ويحدث هذا 
عند ابعاد التسخين عن جهاز التقطير » والسماح لدورق كيلدال بان يبرد. 
يوصي بعمل اعوذج مقارن » حيث بتضمن ورقة الرشيح بدون العينة . وبحب طرح 
حجم تسحيح الانموذج المقارن من حجم تسحيح العينة لتعيين حجم ال 0.1 
عياري 1٣1‏ المكايء للنايتروجين في العينة . 


طريقة العمل 3 -14:تعيين النيكوتين في التبغ (التسحيح اللامافي) 


Determination of nicotine in tobacco (Nonaqueous titration) 


اساسيات : بمكن تحسين قوة الحامض او القاعدة بتغير المذيب الذي بمكن استعاله في 
جعل مدى تسحيحات الحامض - القاعدة الممكنة اكبر» وهذا موضح ي الفصل 9. 
يعكن تقدير الحوامض والقواعد الضعيفة (تلك التي يكون الماء اقوى حامضية او قاعدية 
منها) واحد من اكثر التطبيقات المهمة للتسحيحات اللامائية . ان اختبار المذيبات الناسبة 
يسمح بانجاز هذه التسحيحات في وسط لامائي » ويعد تحليل التبغ لمعرفة محتواه شبه 
القلوي اهاد )اه هو مثال جيد لذلك . 


لقد تم تشخيص عدد من اشباه القلوبات ومشنقاتما ي التبغ . وان اشباه القلويات 
الرئيسة هي النیکوتین وغیر النیکوتین ۸٥۲٥۰٥٤1٥۸۴‏ » حیث يکون النیکوتين %90 وغير 
النيكوتين 8 او %9 » واشباه القلوبات الاخرى 1او %2 من محتوى شبه القلوي الكلي . 
نبين ادناه تركب النيكوتين وثوابت التفكك القاعدية bas dissociation constants‏ : 


CH. -CH 
و ا‎ 2 
ch, EH, E 
8 Ky = 14 x 1071 
CH, 


ي مذيب حامض الخليك الثلجي (ء14)104ءة ءناءءa‏ ia1ءaاع‏ » تکون ذرات 
النابتروجين كلتاها دات قاعدية كافة لتسحح م lS HCIO,‏ موصح ٤‏ المعادلة 5 3 


CıoH,aN» + 2H7 ( HOAc) 2 C,oH,eN} ..)3-5( 


بالرغم من ان التسحيح بقدر حتوى شبه القلوي الحفيقي › فانه من المعتاد تسجيله على 
شكل نسبة مثوية للنيكوتين »الذي ثل العامل الاساسي . 

التوجات : يسبب وجود لاء ف التسححات اللامائىة نتائج مخطوة erratic‏ 
ںیا » لذلك مجحب ان تکون جميع الاجهزة خحالة من الماء » وان تشطف الزجاجيات 


حضر بصورة تقريبية 0.05 عياري ,1©10 باضافة 1 مللثر من ,1©10 المركر الى 
0 مللر حامض الخلىك الللجى . ویم معابرة المحلول بوساطة فالات البوتاسيوم 
ا لحامضية hydrogen phthalate KP‏ tassiumم‏ باتباع طريقة العمل التالية : - 


انقل حوالي 1 غم من ۳8۲۴ الى فنينة وزن » وحجففها لمدة ساعة الى ساعتين عند 
0م.زن عبنات مقدارها 2 غم *+0.1 ملغم ) وانقلها الى دوارق مخروطة سعة 
5 -مللتر ثم اضف 50 مل من حامض الخليك الثلجي » وسخن بعناية حتى تذوب 
العينة . برد واضف 4 قطرات من دليل البنفسجي البلوري crystal violet indicator‏ 
(ملاحظة 2) » م سحح لحين الوصول الى نقطة النهاية عند ظهور اللون الازرق البراق 
ueاb‏ - اhعiاb‏ ( ملاحظات 3 ,۸4) احسب عیارية محلول ال ,€10] . 


احصل على عينة من التبغ (ملاحظة 5) » وزن عينات مقدارها 3 غم . انقلها الى 
دوارق مخروطية سعة 250 مللتر» واضف 1 غم من هيدروكسيد الباريوم و 15 مل من 
هيدروكسيد الباريوم المشبع > م حرك الدورق حى يترطب التبغ تماما » واضف زيادة من 
حلول هيدروكسيد الصوديوم اذا كان ذلك ضروريا. اضف الى الدورق بوساطة ماصة 
0 مللتر من مزیج %90 تولویین "1ه - 10 % کلوروفورم 1100۴0۲ء م اغلقه 
بقوة وحرك بشدة لمدة 20 دقيقة . اضف 2 غم من السيليت ع اناع) » وحرك الدورق عاما 
حى ينتشر السيليت » ثم اسمح للطبقة العضوية لتنفصل فوق طبقة التبغ - سيليت 
ب(8)01. اسكب القس الاكبر من الحلول العضوي خلال ورقة ترشيح مخددة 
luted filter paper‏ ا دورق مخروطي جاف سعة 125- مللر» . اضف 2 غم ف 
كبريتات المغنيسيوم غير المائبة الى الطبقة العضوية لتجفيفها. حرك الدورق بلطف 
واغلقه واتركه جانبا لمدة 15 دقيقة على الاقل » ثم اسكب السائل العضوي خلال ورقة 
الترشيح الحددة الى بيكر جاف سعة 125- مللتر. اضف بوساطة الماصة عينة مقدارها 
5- مللتر من هذا الحلول العضوي الى دورق مخروطي جاف سعة 125- - مللتر م 
اضف قضیب تدوبر ٥3۲‏ صامء » و4 قطرات من دليل البنفسنجي البلوري . سحح مم 
5 عياري حامض البير كلوريك لاه عiإهاطءإمم‏ في علول حامض الخليك 
الثلجي › وحرك ببطء اثناء التسحيح . يكون الحجم اللازم صغيراء حوالي 3 مل › 


لذلك يحب التسحيح بجحذر. يتخير لون نقطة النهاية من اللون الازرق الغامق الى الاخضر 


۲ 


الحشيشي green‏ ا0res)‏ وال الاصفر الحضر› ومن م الى الاصفر»ء ويحدث هذا باضافة 3 


عند اجراءك للحسابات لاتنسی أنه قد . تسحیح 5 مللر من الطور العضوي وان 


= 2 للنيكوتين » ثم سجل النسبة المثوية للنيكوتين في التبغ > وسجل مصدرعينة التبغ . 


مالاحظات ۰ 


~1 


حذير: الحاليل المستعملة في هذه التسحيحات سامة . حامض الخليك الثلجى 
ا ال دا6 وخامقن ال زرك ماد فر مک ان داراف 
تلقالي او انفجار للادة العضوية . البس قفازات بلاستيكية عند العمل بهذه 
اعاليل > وبحب اجراء التسحيحات ي غرفة طرد الأرة ل00ط مصن؟ . 

حضير دلیل البنفسجي البلوري : ادب 0.2 غم من البنفسجي البلوري في 100 
مل من حامض الخليك الثلجي . 
تكون الحجوم في هذه التجربة صغيرة تماما » لذلك فأن سحاحة سعة 25- مل 
مفيدة عند توفرها . 
تعمل بضع قطرات فقط على انتقال اللون من الازرق اي الى الازرق البراق 
والى الالحضرء م الى الاصفر. ويجحب ان تكون منتما للتوقف عند اللون الازرق 
البراق . 
يعد تبغ الغليون 0ع2طه) pipe‏ المىجود ي العلب المصدر الملاثم للاستعال 
الصيني > ويعكن للطلاب ايضاً استعال تبغ السيكاير من النوع المتوفر بسهولة . يعد 
التحليل الذي ع الحصول عليه مقبرلا لتبغ السيكايرء إلا ان تبغ الغليون يحتاج الى 
عدة ايام من التجفيف باهواء » لذلك فان التحليل لايعتمد على عمر العلبة . 
وعکن وضع العينات في مجففات ء۲٥هء0زومل‏ من 3 الى 7 ايام لاتعام التجفيف 
بالهواء » ويكون فقدان الوزن من 5 الى 10// للعينات الجديدة . 


YY 


يقة العمل 15-3 : تعيین ال ,۸1,۲0 في .1,۴0 التجاري 
‘DETERMINATION UF H,PO, IN COMMERCIAL H,PO,‏ 

اساسيات : يوجد حامض الفسفوريك بدرجات ميزة مثل 50و70و 80/ ,1,۴0 › 
حيث کون للبروتونين الارلبين حامضية كافة للتسحيح الا ان تغیر منحني التسحيح 
لایکون حادا تماما > ما يجعل الدلائل اللونية غير موثوق بها كمؤشرات لنقطة النهاية › 
لذلك يوصى بتعيين نقطة النهاية بالطريقة الجهدية . 

تعتبر الحوامض المركزة ممتصة للرطوبة جداً roscopicعh‏ لذلك کون وزن العینات 
صعباً . إن طريقة العمل التبعة تقلل الوقت الذي يتعرض فيه ال ۴0ر11 للهواء بدون 
استع ال حاوبات خاصة لتحصر العبنة . 


عند احتواء العبنة على ال H3,۴0۵,‏ فط فأنه ڪب تسجیل منحي التسحيح لکلا 
قط التكافو حتى اذا كانت احداهما كافية » لان هذا سمح عقارنة نقطتى النهاية لمعرفة 
النقطة المفضلة . 


توجيهات : انقل بسرعة الى قنينة وزن جافة ونظيفة حجماً من عينة حامض الفسفوريك 
(ملاحظة 1) » بحيث يكون متساوياً لكل العينات المعادة المتوقعة » وتأكد من ان لقنينة 
الوزن سداد حکم بشدة مصنوع من زجاح القاعدة كهاع - لهاع . زن قنينة الوزن 
الحاوية على عينة الحامض > وضع العينة ي مجحفف . عاير 4۴٣1ط41ء‏ قطارة للحجوم اللازم 
لكل تقدير (ملاحظة 2). واضف 50 مل من الماء الى بيكر سعة 250- مل . افتح 
امجفف » وافتح قنينة الوزن (بدون اخراجها من الجحفف) » واسحب الحامض بوساطة 
القطارءَ الى العلامة انئعايرö calbiration mark‏ « م احرج القطارة واغمرها في الدورق › 
واغلق قنينة الوزن واححفف مباشرة . انقل الحامض الى البيكر واشطف القطارة تماما بالماء 
لازالة حامض الفسفوريك كله . 

اعد وزن قنينة الوزن لتقدير الوزن المنقول من العينة بصورة مضبوطة . 


اغمر الكترود زجاجي glass electrode‏ والكترود مرجح کالومیل ٤1‏ ٥[ھc‏ 
reference electrode‏ ¢ عالیل منظمة قياس standard buffer solutions‏ ( مضل 


4۴ و 9) » واربطها بجهاز قياس ال ۲م . استعمل منظم الیل slope con1ro1‏ راو 
منظم درجة الحرارة ) لتثبیت جهاز قباس ال ۴م » بحيث يقرأ قم ال ۴مي كلا الحالتين 


4 


بصوره صحيحة . اخرج الالكترودات من المنظم ¢ واشطمفها تماما با اء » واغمرها ن 
حلول العينة . اترك مجالا كافياً عند القاع لقضيب الحرك المغناطيسي » ثم حرك الحلول وحذ 
EY‏ 


أضف 1 .0 عياري N08‏ على شكل دفعات من 2 مللترء واقراً جهاز القاس 
(ملاحظة 3) » وكلا بدأ ال م بالتغير بسرعة اكثر خحذ القراءات عند حجوم فاصلة 
اصغر» استمر بالطريقة نفسها لحين الوصول الى نقطة التكافو الثانية لمعرفة منحني 
التسحيح بصورة افضل . وتعد نقطتي النهاية من النقاط ذات اليل الأكبر (أءماةءءع 
(slope‏ عند رمم ال ]م مقابل حجم ال N40۴٤‏ (ملاحظات 1 و4). 

سجل النسبة المثئوية ل .۴0ر1 في العينة (ملاحظة 1). 


ملاحظات : 

1- ممكن تحضير عينات غير طبيعية حاوية على ال ,۴0ر1 وحامض قوي مثل €1 
عندها تكون الحاجة الى كلتا نقطتي الناية لتقدي ركمية كل حامض موجود » حيث 
تعطي نقطة التكافو الاولى كمية الحامضين الا أن الثانية (فرق الحجم بين نقاط 
التكافؤ الثانية والاول ) تعطى كمية ال ,۲0ر1 لوحده. 

2 - يعتمد الحجم اللازم على قوة الحامض وكثافته . ومن جدول 5-1 في الكتاب بعكن 
ملاحظة ان حوالي 0.25 مللتر کون كافيا ذ ,3;۲0 %85 . 

3- انظر الملاحظة 7 لطريقة العمل 3 -11. 

4- انظر الملاحظة 8 لطريقة العمل 3 -11. 


بقة العمل 3 - 16: ضير 0.04 فورمالي 1۸ 0غ 
Preparation of 0.04 F EDTA‏ 
اساسیات : یتوفر ملح ثناني الصوديوم NaC, H4N 20,.2H,O «lll glî EDTA J‏ 
بنقاوة مقاربة لنوعبة قاسية أولبة راه اي nda ٣d‏ هاء primary‏ ( ملا حظة 1) › الا انه 
بحب ان محفف قليلا لازالة الماء الممدص 1,0 4ء طإه0ءله دون ازالة ماء التبلور گه ٤ا2‏ 
رط . (ملاحظة 2) . ومن احرج انه يحب ان يجري التجفيف عند 80م لان ماء 


۱۵ 


التبلور يبدأ بالفقدان بعد 100م (ملاحظة 3). وبوساطة المادة الجافة يكن تحضير 
عالیل ال E0۲۸‏ القياسية بصورة ثابتة. 


توجيات : جفف ال 0: ۳1۷.211 ذو وزن صيغة = 372.2) النقى الشنالي الماء عند 
0+ لدة 30 دقيقة »وبرده الى درجة حرارة الغرفة. ثم زن حوالي 3.8 غم (+ 1 ملغم) وانقله 
ای دورق حجمي سعة 250- مللتر (ملاحظة 4) باستعال فع dlسحوق powder‏ 
f1‏ . وبوساطة الماء المقطر اغسل ابة كمية من الكاشف متبقية على القمع لتنتقل الى 
الدورق » م اضف 150 مللتر من الماء » وحرك الى ان یذوب ال E0۲۸‏ کله › ثم خفف 
الى العلامة بوساطة الماء (ملاحظة 5 ). 


ملا حظات : 


1- للعمل بدقة عالية بحب تنقية المواد التجارية حسب طريقة العمل المنشورة من قبل 
او. جي . بلادیل 1ءء !8 .۷.3 واج . ي . نايت H.1. Knigh†‏ تة وصفات 
ملح اثبلين ثنالي الامين رباعي حامض الخليك ثنالي الصوديوم كادة قياسية اولبة 
Analytical Chemistry, 26: 741 (1954)‏ 

2- کبديل هذا بمكن الافتراض ان الكاشف بيتوي حوالي 0.3 % ماء مدص فيوزن 
الكاشف بدون تجفيف . 

3- کذلك بوجد الملح اللاماني tاsa anhydrous‏ او بعکن محویل الملح الثناي الماء الى 
ملح لاماي . 

4- یکن تحضر محلول اکر تخفیفا 0.01 فورمالي E۳2۲۸‏ بنقل الوزن نفسه الى دورق 
حجمى سعة لتر واحد بدلا من دورق سعة 250- مللتر. ويفضل امحلول اكر 
حفيفا تقدیر water hardness ell opm‏ . 

5- وکبدیل » حكن نحضیر علول ۴2۳۸ تقریي 0.04 فورمالي » ثم بقایس بعد ذلك 
مقابل C٥0,‏ قباسي اولي باستمال طريقة العمل 3 -17. 


۱۲۹ 


بقة العمل 3 -17: تعيين 0د٣٤‏ في عينة كاربونات 
Determination of CaO in a carbonate sample‏ 


اساسیات : تم شرح تسحیحات تکوين ellعقد  complexometric titrations‏ 
الفصل العاشر من الكتاب النظري . وتم الاشارة الى ان ايونات الفلزات كلها تكون 
معقدات بنسبة 1 :1 مع ال E0۲۸‏ لذلك فانه من الاسهل استعال الفورمالية 
ityا rma‏ والمللي مولات ءعا0«اانص بدلا من النورمالية راناة ٠٠٣‏ والمللي مکافغات 


. milllequivalents 


يوجد الكالسيوم عادة على شكل كاربونات (على سبيل المثال حجر الكلس 
stone‏ imeا)‏ وکن ان یکون ي وجود كمية حسوسة من المغنيسيوم . ان تسحيح 
ال E(1۸‏ الاعتيادي عند ٣۴م‏ =10 باستعال ایروکروم السود eriochrome‏ 
ek 1‏ اط کدلیل لایفری بين ال ٤4‏ وال ۾ »۰ ويعي انه یم اجاد مجحموع الاثنين. 
وسم ذلك فانه بالتسحیح عند ۳م =12 وباستعال دلیل هیدروکسي النفثول 
الازرق عاط اoطاnaph hydroxy‏ بمكن للشخص امحلل تسحيح الكالسيوم في 
وجود المغنيسيوم . فالمغنيسيوم عند ١۴م‏ =12 او 13 يكون ر(3١0)عM1‏ » الذي بنع 
تداخله » الا انه يحب اجراء التسحيح بسرعة لنع ازالة الكالسيوم بالترسيب 
المشارك ١10ا Coprecipta‏ » وكذلك فان الزيادة من EDTA‏ تبداً بتکوبن معقد 
مع المغنيسيوم » وتكون نقطة النهاية اقل وضوحا . 


بعكن ان يكون تثبيت ال ١٨م‏ عند 12 او 13 اكثر صعوبة ما يبدوء لان الالكترود 
الزجاجي القياسي يبدا باظهار حطأ قلوي محسوس عند م اعلى من 12 لذلك فان 
التعلمات تشير الى التبيت عند ۴ط =7 ومن تم اضافة قاعدة كافية لجعل ال 
pH‏ =12 او 13. ان اضافة السکروز 1۲08ء تمنع التداحل الناتج من الكيات 
الصغيرة للحديد التي قد تكون موجودة في العينة . 

كا تم شرحه في الفقرة 10 -3 من الكتاب النظري » فانه كلا كانت اشارة نقطة 
النهاية اقرب الى نقطة التكافۇ كلا كان حول الدليل كلياً الى الشكل الازرق » وبحب 
اضافة ال E21۸‏ الى حد لايمكن ملاحظة اي تغيير اضافي للازرق الارجواني الى 
الازرق . 
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توجيهات : زن عينات مقدارها 0.25 غم من الكاربونات الجهولة » وانقلها الى بيكرات سعتها 
0 - مللتر (ملاحظة 1) » ثم اذيما في اقل كمية من 6 فورمالي ا٣1٨‏ » واضف اليما 10 
مل من الاء » م اغلي الحلول وبرده » وخحفف الى 100 مل بالماء » م اضف 20 مل من 
4 فورمالي E(1۸‏ (ملاحظة 2) . اضف 1 فورمالي 08× (او ګNa0)‏ قطرة 
فقطرة حى تصبح ال ١٨م‏ =7 (ملاحظة 3) بعد ذلك اضف 1 مللتر من 20 % تحلول 
السکروز» و2 مللتر من 0.2 فورمالي ۸:٥0‏ ۶ 15 مللتر من 1 فورمالي 0۴× . ومن م 
اضف 200 ملغم من دليل هيدروكسي النفثول الازرق (ملاحظة 4) . اضف قضيب 
محرك » وحرك عل رك مغناطيسي . 


سحح مباشرة مع 0.04 فورمالي E12۲۸‏ الى ان تصل الى لون ازرق صافي . وتأکد 
بانك تسحح من ازرق غامى (ارجواني ) الى ازرق وسط صافي (ملاحظة 5). 
سجل النسبة المثوية ل ٥30‏ في العينة . 


مالاحظات 


1- یم ليل عينات الكاربونات عادة بدون مجفيف . استشر المدرس . 

2- ان اضافة ال E21۸‏ تقلل من الكية المضافة في التسحيح › وجب ان لاتہمل ي 
ا لحسابات . ویضاف ال E0۳۸‏ لتقليل زمن التسحيح . وني حالة حول الدليل الى 
اللون الازرق بدلاً من الوردي فان التسحيح يحتاج الى اقل من 20 مللتر من ال 
۸ع . زد حجم العينة او احذف الزيادة من ال E014‏ عند هذه المرحلة › 
وكذلك عندما بحتاج التسحيح الباني الى > 20 مللتر من ال E01۸‏ » فانه يوصی 
باضافة حجم اكبر من ال E01۸‏ عند هذه النقطة. 


3- بفضل استعال جهاز قياس ال ٨م»‏ ولكن بمكن استعال ورقة عباد الشمس. 
تأكد من شطف الالكترودات جيدا بالماء المقطر» ثم اضف الغسول الى العينة . 

4- يوجد الدليل في قنينة صيدلية ككاشف صلب مخفف ويستعمل مباشرة »> ويعكن 
استعال اليل بدلا من الصلب ولكنها غير مستقرة لفترة طويلة من الزمن . 
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5- عندما تعتقد بانك وصلت الى نقطة النهاية > اقرأً السحاحة ومن ثم أضف قطرة 
واحدة آكثر من ال E21۳۸‏ . وي حالة عدم ملاحظة تغير اضافي في اللون فانك 
تكون قد وصلت نقطة النهاية . 

وعندما يصبح اللون ارف فاتح اسر ذه الطريقة ای حن عدم حدوٹ دعر 
اضاني في اللون. 
يقة العمل 18-3 : تعيين عسرة الماء 


Determination of water hardness 


أساسيات : ان سبب العسرة في الماء بصورة أساسية هو وجود ايونات *ة٤‏ و*”عM»‏ 
وعثل مجموع الاثنين عسرة الماء الي حكن قياسها بسهولة بالتسحيح مع ال E01۸‏ عند 
10=p8‏ › باستعال ایروکروم بلاك ۲ کدلیل . 


كا تم شرحه في الفقرة 3-10 من الكتاب النظري › فانه كلا كانت أشارة نقطة 
النهاية اقرب الى نقطة التكافؤء كلا كان تحول الدليل كليا الى الشكل الأزرق . وبحب 
أضافة ال 521۸ الى حد لايعكن ملاحظة اي تغيير اضافي للأزرق الارجواني الى 
الأزرق. 
تسجل النتائج تقليدیاً على شکل اجزاء لکل مليون من parts per million of CaCO,‏ 
C4٤0,‏ (مليغرامات لكل ل حى في حالة احتواء الماء على كميات مخحسوسة من 
امغنيسيوم. وان تسجيل أيونات الفلزات المسححة على شكل ملي مولات لكل لتر يكون 
اقل سببا للخطأً. 


توجيبات : احصل على عينة ماء عسر W2۴۲‏ لط (ملاحظة 1) كبيرة با فيا الكفاية 
بحيث كن الحصول على قطقات عدة sاهںوناه‏ مقدارها 100 مللتر. انقل القطفات الى 
دوارق مخروطية سعة 250 - مللتر (ملاحظة 2) » وحمضها بعدة قطرات من 1٣1‏ . 
اغلي لعدة دقائق لازالة ال ٥0‏ » وبرد الى درجة حرارة الغرفة › م عادل (ملاحظة 3) 
بوساطة 1 فورمالي 0۴١‏ ( او )N40#۴‏ » بعد ذلك اضف 2 مللر من منظم حامضة 
ذي 1م =10 ر( ملاحظة 4) و3 الى 4 قطرات من دليل ايروكروم اسود ( ملا حظة 5) . 


م / ٩‏ الكيمياء التحليلية المملي ۱۲٩4‏ 


سحح مع 0.01 فورمالي E1۸‏ الى ان تصل الى لون ازرق صافي (ملاحظة 6) . 
سجل كمية ر0٤K‏ بالاجزاء بالليون (مليغرامات لكل لتر) من عينة الماء. 


ملاحظات : 

ا قد يرغب الطلاب ي جمع عينات من مصادر مختلفة » تتضمن مجموعة طبيعية 
من الماء فيا اذا كان ذلك ملاعا يحتوي ماء امحبط على تركيز عال من الاملاح › 
حیث یمکن استعال قطفات مقدارها 5 مل » ويحب اضافة 95 مل من الماء -لجعل 
الحجم مكافثا . وكبديل » في حالة وجود 0.04 فورمالي E07۸‏ بمکن اخذ قطفات 
من ماء البحر مقدارها 20 !و 25 مل . 


2- في حالة استعال جهاز قباس ال م لتثبيت ال ١٨م»‏ فانه من الاكثر ملاعة 
استعال بيكرات سعة 250 - مللتر بدلا من الدوارق . 

3- بمكنك استعال جهاز قباس ال ٨م‏ لثبيت ال ۴م » مع التأكيد على شطف 
الالكترودات بالماء الممطر. ويعكن استعال دليل لوني مثل اليل الاحمر»ء الأ انه 
يجب الاخحذ بنظر الاعتبار ان وجود دليل لوني لا ۴1ص سوف يشوش التغير اللوي 
اللاحظ خلال التسحيح . 

4- عضير منظم ذو 8م =10 : اضف 70 غم من N84٣1‏ ال 570 مل من الامونیا 
المركزة »> وحفف الى لتر. 

5- تحضیر عحلول دلیل ایروکروم اسود 1 : اذب 0.2 غم من مسحوق الصبغة في مزيج 
من 15 مللر من لاني ایثانول امین e«نصھاهمھطاعتع)‏ و 5 مللر من الایثانول 
المطلق . وامحلول لبس مستقر جداء لذا حب تحضيره كل اسبوعين . وان الخزن في 
لاجة بعدد عمر الحلول . 

ان الدليل البديل هو الكالما كيت ءانعة"اةء. و يحضر على شكل علول 
1 (وزن لکل حجم ) ي الماء » ویبدی تغيرات اللون نفسها لايروكروم بلاك 
.T‏ 

6- في غياب المغنيسيوم يكون تغير لون الدليل بطيثا » وعند حدوث ذلك اضف 1 مللتر 

من حلول 0.1 فورمالي ع - 1۸ ۴D‏ . 


\. 


تحضیر علول معقد E01۸ - M8‏ : اضف 2.465 غم من 0ر۰71 ,80عM‏ ال 
32 غم من NaH N0,.2H1,0( EDA‏ ) › واذبە في 50 مللتر من الماء» م 
اضف قطرة من علول الفینولفٹالین 121٤1۸‏ ٤طماہمعطم‏ . اضف 1 فورمالی ×0۴٤١‏ )او 
N8۳۴1‏ ) ال ان بظهر لون وردي فاتح ۰ م خحفف الى 100 مللتر. ان هذا امحلول يحب ان 
يدي لون بنفسجي عند معاملته مع حلول منظم دي ۲۳م =10 ودلیل ایروکروم بلاك 1 . 
وكذلك فان قطرة واحدة من 0.04 فورمالي E01۲۸‏ يحب ان تغير اللون الى الازرق › 
واضافة قطرة واحدة من علول “ع الحفف ( + 0.04 فورمالي ) يحب ان تغير اللون الى 
الاحمر. م اضف ال £01۸ او ملول ال ع الى ان تصبح هذه الظروف صحيحة . 
ان طريقة العمل هذه شت التوازن النسy‏ jذ Mg: EDTA)EDTA: Mg‏ 
gz(stoichiometry‏ یصبح بالضبط |1 :1 . 


بقة العمل 3 -19 : تعيين ال د٣٤‏ ي الحليب 


Determination of Ca in milk 


اساسیات : حكن تقدیر حتوی الکالسيوم في الحلیب بالتسحیح مع ال ۴01۲۸ . وف 
هذه الال تتم معرفة نقطة النهاية بصورة افضل بوساطة تقنية التسحيح - الراجع 
back ¬ titration technıqne‏ » حیث تضاف زبادۃ من ال E01۲۸‏ الى الخلیب› 
وتقدر الزبادة بالتسحيح مع ملول قباسي للكالسيوم باستعال دليل هيدروكسيد النفثول 
الازرق كا ي طرائق العمل السابقَة › الا انه هنا يتم التوقف عند اول لون ارجواني خفيف . 
توجیہات : زن عينات من الحليب مقدارها 1 غم ( + 1 ملغم) › وانقلها الى دوارق 
مخروطبة سعة 125 - مللتر (ملاحظة 1) . اضف 10 مل من للماء لاذابة الحليب› 
واضف 20 مللتر من 0.04 فورمالي E0۲۸‏ بوساطة ماصة حجمية » ثم اضف 15 مل من 
1 فورمالي 0× راو )Na0H‏ و 200 ملغم من دلیل هيدروکسي النفثول الاآزرى 
(ملاحظة 2) . 

سحح مع ملول قياسي من 0.024 فورمالي C3٤0,‏ (ملاحظة 3) مع التحريك 
المستمر. ان اشارة نقطة الناية هي الملاحظة الاولى للون ارجوالي خفيف . 

سجل النسبة الثوية ل K3‏ في عينة الحليب . 
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ملاحظات : 

1- تعد عينات الحليب المسحوق ملامة للاستعال الصيني» حيث نتوي 1 الى 
2. وممكن استعال طريقة العمل هذه للحليب السائلء الا انه يحب 
استخدام عينة مقدارها 10 مل. 


2- انظر الملاحظة 4 في طريقة العمل 7-3 لاستعال دليل هيدروكسي النفثول الازرق. 

3- تحضير ملول ٥4٤٥0,‏ القياسي : ين 0.6 غم من C٤00,‏ القياسي الاو 
( 0.3 ملغم)» وانقله الى دورق حجمي سعة 250 - مللتر. اذب ال ٣4٣0,‏ 
في اقل كمية من 6 فورمالي ٨1٣1‏ » وخةف الى العلامة 


طريقة العمل 20-3:تعيين ال ١3‏ ي قشور البيض. 


Determinatior of Ca in Eggshells 


اساسیات : 

عحتوي“ بيوض الطيور الداجنة على 25 الى 30 ملغم من الكالسيوم › وان 90./ منه 
موجود في صفار البيض » ومع ذلك تحتوي قشرة البيض على الكالسيوم بكثرة» ويعكن ان 
تكون عينة مناسبة لتحليل الكالسيوم بالتسحیح مع ال ۴0۲۸. ويي السنوات الاخيرة 
اصبح محتوى الكالسيوم في بيوض الطيور ذات اهمية بيثية environ metal c050C¢1‏ « 
وقد ادحلت المبيدات اليدروكار بون .رة Chlorinated hydrocarbon pesticides‏ 
مثل ال 21( والديلدرين ١ذإل1عزل‏ ي مجموعة طعام طبورالصید» ولان هذه الکياويات 
تور بصورة سيثة على ايض کالسیوم الطیور ٣ءنا0 avian calcium metab‏ » لذلك فقد 
اصبحت قشور البيض أرق واكثر هشاشة . وي النتيجة تصبح البيوض الي تصل الى 
النضوج قليلة . 

يوصي بطريقة التعويض المشروحة في الفقرة 2-10 من الكتاب النظري › ومع ذلك 
فان التسحيح المباشر عند ١۴م‏ = 12المشروح في طريقة العمل 17-3 هو البديل المقبول. 


توجيهات : ازل الاغشية من قشرة البيض كلها بغمرها وغليانہا ي 0.5 فورمالي N0۸٨8‏ لمدة 5 
دقائى. مم جفف القشرة في فرن عند °100م. قس سمك القشرة بوساطة اجهزة قياس مايكروثية 
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فکیة micromete۲ a11۲5‏ (اذا كانت موجودة) عند ثلاث مناطی قرب وسط قشرة 
البيض. زن العينة وانقلها الى بيكر سعة 250- مللتر ثم اذبها في 25 مللتر من 6 فورمالي 
1 واذا كان ضروريا ازل اية مادة عضوية متبقية بوساطة الترشيح » ثم انقل الحلول الى 
دورق حجمي سعة 250- مللتر. تا كد من شطف البيكر بالماء» واضافة 3 الى 
الدورف الحجمي > خحمف ال العلامة. 


ي كل تجربة » انقل قطفة مقدارها 10 مللتر الى .دورق مخروطي بوساطة ماصة 
حجمبة » واضف 10 مللر من الحلول المنظم ذي 1٤۲م‏ =10 (ملاحظة 1 )› وا ملار من 
محلول معقد ع5 - E51۸‏ (ملاحظة 2 )» و2 الى 3 قطرات من دليل ايروكروم بلاك 1 
(ملاحظة 3). 


سحح مع لول 4 فورمالی E۲۸‏ ال ان یتم الوصول الى لون ازرق صافي . 
وتأکد بانكڭ دسحح من الازرف الغامى (الارجوالي) ا ازری وط صاي. 


سجل مك المشرة ووزنها وكمية ال ٥4‏ فيهاء والنسبة المئوية ل ٣4‏ و C2٣0,‏ في 
القشرة. اربط بين نتائج الصف لترى هل ان لسمك القشرة علاقة بالنسبة المغرية ل ه٥‏ 
ي القشرة. ومذه الدراسة حب الحصول على بيوض مصادر مختلفة (نوعبة عالية وواطئة › 
وي مزارع معحلية). 


ملاحظات : 

1- لتحضير محلول منظم ذي ۲1 =10 » انظر الملاحظة 4 لطريقة العمل 18-3 
2- لتحضرر علول معقد ع[ - E2١۸‏ » انظر الملاحظة 6 لطريقة العمل 18-3. 
3- لتحضير لول الدليل »› انظر الملاحظة 5 لطريقة العمل 18-3. 


طريقة العمل 21-3: تعيين ال أ١‏ و١7‏ ي الحاليل 
Determination of Ni and Zn in solution‏ 
F‏ “ 


اساسیات: توفع ان اجراء طر مه العمل هذه کجزء ء من طربقة العمل (6-—2) ١‏ حسث 
يم فصل ال 2١‏ من ال N1‏ بوساطة التبادل الايوني ges « ion—exchange‏ ذلك عکن 


TY 


حليل مالیل ال 1× او ہ2 بہذه الطريقة. وبسبب تکوین ال E01۸‏ معقدات 1:1 مع 
ايونات الفلزات كلها فانه بعكن اجراء الحسابات بوحدات الملي مول.ان الدلائل 
المستعملة ي طرق العمل السابقة ل °3 وع ليست مرضية ل 1. ولحسن الحظ هناك 
عدد كبير من الدلائل الفلزية اللونية sإoاھcالہ: rome‏ طlocااmeta›‏ وان بروموبايره 
کالJg‏ |n~iر bromopyrogallol red‏ هر الذي يستعمل لتسحيح ال N1‏ (يمكن 
استعال موریکساید eل1×ذااص‏ کبدیل) ۰ حيث يستعمل هذا الدليل لتسحيح عدة 
ايونات فلزية اخری. ویوصی باستعال كالما كيت عااعةصاهء لتعيين ال Z2١‏ عند 
PH‏ = ۰10 ویمکن استعال الزایلینول البرتقالي ۴ع۸٣ ٥۲۵‏ 1ه٣#ار×‏ كبديل في حالة اجراء 


توجیہات : النیکل Ni‌ke1‏ 
تکون العبنة من مزاح eluate‏ الحاوي على النيكل او قطفه من حلول حاوي عل 
حوالي 1.5 مللي مول من Ni”*‏ . 


ركز المراح الى حجم صغير بالتبخير (انظر الفصل الاول من الكتاب) للتخلص من ال 
۳1 الزائد الموجود في كاشف الازاحة ٤دععة‏ ع«ذاداء للتبادل الايوني» عادل الحامض 
امتبقي بوساطة 6 فورمالي K0#1‏ » وخفف الى 100 مللتر. 


اضف 10 مللر من منظم الحامضية ذي p۴‏ =10 الى المراح المحعادل (او القطفة 
الحففة) (ملاحظة 1) و15 قطرة من معحلول دليل البروموبايروكالول الاحمر (ملاحظة 2). 


سحح مع 4 فورمالی E21۳۸‏ الى ان یتغیر من ازرق الی احمر شرابي۔ 
سجل ترکیز ال 1× في العينة السائلة كمللي مولات لكل لتر . 
الخارصين Zinc‏ 


5 مللي مول من (21)11 . خفف القطفة الى 100 مللتر اذا كان ضروريا. 
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اضف 10 مللتر من منظم حامضية ذي ٨م‏ =10 (ملاحظة 1) الى المزاح (او قطفة 
مخففة) و 5 قطرات من دلبل الكالما كيت (ملاحظة 3) م سحح مع 0.04 فورمالي 
۴۸ الى ان تنم ملاحظة نقطة النهاية الزرقاء (ملاحظة 4). 


ملاحظات ا 


1- لتحضير منظم حامضية ذي م =10 » انظر الملاحظة 4 لطريقة العمل 18-3 

2- لتحضير ملول دليل البروموبايرو كالول الاحمر : اذب 0.05 غم من الصبغة 
الصلبة في 100 مللتر من 50 ايثانول. وكبديل بمكن استعال دليل الموريكسايد 
)%0.2( 


3- حضیر الدلیل کالما کیت : ادب 7 غم من الكا لما كيت ٤‏ لر واحد من الماء. 


ارجع الى طريقة العمل 2-6 اذا كانت طريقة العمل هذه جزء من تج .ة 
کروماتوغرافيا التبادل الايوي. 


طريقة العمل 22-3 : تعيين ال ١7‏ في حام الطلاء الكهرباني. 
Determination of CN in plating bath‏ 


اساسيات : لاتتضمن جميع تسحیحات تکويj‏ klعقJد complexometric titrations‏ 
ال E01۸‏ كمسحح ۲١14ا.‏ حيث تتضمن بعض العينات الاولية هذا النوع من طرق 
العمل الحجمية ليكاندات احادية التكافرؤٌ .CN7 Ja monodonate ligands‏ 
تحتوي بعض حامات الطلاء الكهر ,ılة CN” Jz electroplating baths‏ 
ککاشف لتکوین مêûnaد «complexing agent‏ ویعتمد نوع الطلاء الکهرباني بصورة 
حاسمة على تركيز ال KN‏ الزائد. وي طريمة العمل هذه» يقدرال )١N7‏ ار بالتسحيح 
مع ,480. ويعطى التفاعل الذي بحدث بالمعادلة 3-6: 
Ag* + 2CN7 7 Ag (CN), ...)3-6(‏ 


o 


ان کل isk, CN‏ مزدوج انکتروي واحد» بنا بکتسب ال ع۸ زوجين من 
الالكترونات . وهكذا ”=2 ل ,N0×عه‏ » وان علول 0.1 عياري N0,‏ ع۸ الحضر 
للتسحيح الترسيبي precipition titration‏ (طريقة العمل 1-3) يکون 0.2 عياري ي 
بقة العمل هذه. 


بعد اضافة كمية مكافئة من "ع4 › فان الزيادة من * ع۸ تكون راسب مع ©١”‏ 
7 صلب ] ) Ag + Ag (CN), Ag [ Ag ( CN‏ 


والذي يعمل كأشارة لنقطة النهاية. ومع ذلك فان نقطة النهاية تكون اكثر حدة عند اضافة 
٠1ء‏ حيث ان الزيادة من * ع۸ تكون 1ع الاصفر واقل ذوبانية > والذي يب بشكل 
ضباب منتشر حكن ملاحظته بسهولة. 


اللحاسى eاsamp copper - Plating bath‏ الى دورق مخروطي سعة 250 - مللترء م 
اضف 100 مللتر من الماء و5 مللتر من %20 "a0۴۳۸‏ و5 مللر من علول 1× %10 . 
هذا اشارة لنقطة النهابة. 

احسب كمة اڵ CN‏ القطفة › وسجل حتوی السبانيد ف حام الطلاء كاونسات 
NaCN jp» ounces‏ لکل غالون من امحلول. وهذه هى الطريفة التقليدية لتسجيل 
تراكيب حام الطلاء (ملاحظة 1) 
ملاحظات : 


1- ان عوامل التحويل المفيدة هذا الحساب هي 3785 مللتر /غالون و 28.4 غم | 
اونس z٥اع.‏ 


۱۴۹ 


»ا×M‎ 0, يقة العمل 23-3: نحضر ومقايسة 0.1 عياري‎ 
Preparation and standarization of 0.1 NKMnO, 


المبادي : تعد برمنكنات البوتاسيوم ۸0× عامل موکسد واسع الاستعال وکا موضح 
ي الفقرة 7-11 من الكتاب النظري. يؤدي لونه الشديد الى الحصول على اشارة نقطة 
نهاية ذاتية» بشرط ان لايكون الحلول المسحح ملونا بلون غامق. مع ذلك فانه يختزل 
بسهولة بالغبار ومواد عضوية اخرى» وبسبب عدم استقراريته لايوجد على شكل مادة 
قياسية اولية ‏ لذلك محضر منه محاليل قياسية تقريبية » ومن م تقايس مقابل كاشف قياسي 
اولي. في الحيط المتعادل کون ناتج اختزال ال ,0« ۷× هو M۸0‏ غير الذائب. حیث 
يغلي محلول ال ×١0,‏ ليتفاعل مع اية شوائب موجودة . ومن م يرشح لازالة ال M٢0‏ 
قبل المعايرة. 


تعد اوکزالات الصوديوم N20‏ احدی المواد القباسبة الاولية المستعملة لمقابسة ال 
«KMnO,‏ الذي يتفاعل کا هو موضصح ي المعادلة 3-8: 


2 - = 
5C0, + 2MnO, + 16H0* + 10CO, + 2Mn?* + 24H,O ..(3—8) 


بحري هذا التفاعل ببطء بعض الشيء٠‏ وللتسحيح الجيد تستعمل طرق مختلفة 
لاسراعه. ومن ابسط الطراتق الي تستعمل ي هذه الطريقة هي تسخن الحلول الى 
900م وابقائه عند >60 خلال التسحيح. من المعادلة 3-8 › بتبين أن "=2 
ل Na,C0.,‏ و n‏ =5 ل KMn0.,‏ ربقل عدد التاکسد ل Mn‏ من +7 الی +2). 


توجپات : زن حوالي 3-2 غم من .10 KM‏ . واذيه ي لتر من الماء المقطر . اغلي المحلول 
لحوالي ساعة واحدة » م غطي الحلول واتركه ليلة واحدة اولمدة 24 ساعة. رشح خلال 
فع زجاجي ملبد دي مامات دة Fine — porosity sintered — glass U^ el‏ 
(ملاحظة ٠)1‏ واخحزن لول ال K.100٠‏ ي قنينة نظيفة ذات سدادة زجاجية » وبحب 
حزن اليل ال .0× ي الظلام. 


انقل 1ا غم من .0: Na‏ الى قنينة وزن » وجففه عند 110 ألى 120م ساعة واحدة » 
. برده ي محفف. زن عینات مقدارها 0.25 (0.1 ملغم) › وانقلها الى بيكرات سعة- 


TV 


0 مللتر» ثم اذب ال ,0ر٥رة۸‏ في 250 مللتر من 0.9 فورمالي ,180 › وسخن الى 
80 °90 م 


درحه ة ارارق <60 م .ان اشارة نمطة ا هي الفاتة الاو لون ا (ملاحظة 
3 . لقد وجد تصحیح للقطة النباية باضافة ال ,10 KM‏ قطرة فمطرة الى حجم 0.9 
فورمالي H0,‏ مساو ای الحجم الكلي عند نقطة النبابة أ ان یم ا لحصول على اللون 
الوردي نفسه . وحب طرح حجم الاعوذج الارن من ال KMnO,‏ هذا من حجم 


احسب عيارية ال ,0« KM‏ من حجم التسحيح المصحح ووزن ال ,0ر٤Na‏ 

لاتسمح ببقاء ال ب0« في السحاحة لفترة طويلة من الزمن لانه قد يتكون 
M10‏ الذي رسب على الزجاج ويي المحبس jsa..stopcock‏ تنظف اڵ ,0 Mn‏ 
المرسب كا في الملاحظة 1. 


ملاحظات : 

1 - بعكن تنظيف الصفيحة المفتنة بعد خحطبة الترشيح بوساطة ١‏ فورمالي ,80ر1 
حاوي على بعض من 3 % ر10 . 

2 - ان الاضافة السريعة ل KM0,‏ تسمح ل M۸0,‏ بالتفاعل من M۸*‏ (الناتج 
من المعادلة 3-8) » مكونة بعضا من ,1۸0 القهواني . وجب تجنب هذا الشيء › 
ولکن عند تکون قسم منه فانه من الضروري الانتظار الى ان يتفاعل ال M٥0‏ کله 
م ال NaC,‏ قبل المماث شرة بالتسحيح . 

3 - تعد ال ب0« شديدة اللون» لذلك فانه من الصعوبة ملاحظة السطح 
اهلاني . سح ذلك › تم قراءة مستوی السطح عادة بوساطة الضوء › مثل تقاب 
حمول بجانب السحاحة » حيث يكن قراءة السطح الملالي. 

وبوضوح بمكن استعال الطريقة نفسها للقياسات كلها . 


Preparation of 0.1 N K,Cr,O, 


اساسیات : يعد ثناني کرومات البوتاسیوم ٥۲,0‏ عامل مؤکسد اخر واسع الاستعال » 
ويمكن ان يعوض عن ال ,0 KM۸‏ في تسحيحات الاكسدة- الاحتزال ×d0ع؟‏ 

)i)rati0‏ العديدة . ومع ذلك » لايوجد له اشارة لنقطة نهاية ذاتية »> لذلك بحب 
استخدام دلائل اكسدة- اختزال او تعيين نقاط الناية بقياس فرق الجهد. ومن ناحية 
اخری بعد ال ,0ر۲٥رK‏ اکٹر استقرارا من ال .۸0 K1‏ › حیث یوجد على شکل کاشف 
قباسي اولي » لذلك يمكن تحضر عاليل قياسية بصورة مضبوطة . 


توجيبات : انقل حوالي 4.9 غم من ال ,0ر۲٤K‏ القياسي الاولي الى قنينة الوزن وجففها 
دة ساعتين عند 150 الى °200م» م بردها في محفف. وبعد الوزن انقل ال ,0ر۲٣٤ر۸K‏ 
الى دورق حجمي سعة لر باستعال فع المسحوق powder funn!‏ » واعد وزن قنینة 
الوزن . اغسل اية ,0ر٣©K‏ متبقية على القمع » وانقلها الى الدورق الحجمي بالماء. 
اضف نحوالي 500 مللتر من الماء » وحرك الى ان تذوب ال ,0,٣٤ر×‏ کلھا وامزح الحلول 
جيداء ثم خحفف الى العلامة وامزجه تماما . 

احسب عیاربة اذ ٻ0ر۲ n) K٤‏ =6). 


بقة العمل 3 -25: تعيين ال ۴١‏ في عينة خام (تسحيح ال (KM0,‏ 

Determination of Fe in an Ore sample (KMnO , titration) 
۴e اساسيات : بعكن تقدير ا لحديد في تسحيح اكسدة - اختزال عن طریق اکسدة(11)‎ 
ولکن یوجد‎ . K:°C۴20 او‎ × M20, الى (111) ۴ بوساطة مۇكسىد صەلن×ە مثل ال‎ 
۴e )11( الحدید في خامات الحدید الانغوذجیة على شکل (111) ۴۴ » لذلك عب ان بختزل الى‎ 
قبل التسحيح . وعادة تستخدم طريقتين : (1) اخحتزال بوساطة را©«S » و(2) اختزال في‎ 
ويي طريقة العمل هذه تعطى‎ .[0nes red ueاoإ عمود مختزل جونز 1اه‎ 
التوجيمات للاخترزال بوساطة را€"؟ (موضحة في الكتاب النظري » الفقرة 7-11) ويتبع‎ 
ذلك التسحيح مع ,0× . ني طريقة العمل 3 -26 » تعطى توجيمات للاختزال في‎ 


۴۹ 


عمود مختزل جونز يتبعه التسحیح مع K:٤10,‏ › ولاتعتمد خحطوات الاختزال على 
اللسحح لذلك بمكن استمال طريقة مختزل جونز قبل التسحيح مع ال KM0,‏ . 


توجيهات : انقل عينة الخام الى قنينة وزنية »> وجففها لمدة ساعة عند 105 ال°110م. زن 
عات ذات احجام مناسبة (ملاحظة 1) » واتقلها الى دوارىق مخروطة سعة 500 - 
مللتر» ثم اضف 10 مللتر من 1٣1‏ المركز و3 مللتر من علول را©"؟ (ملاحظة 2) . سخن 
عند درجة قريبة من الغليان الى ان تتحلل العينة تماما (ملاحظة 3) . وعندما يرجع الحلول 
ویصبح اصفر اضف 1 او 2 مللتر اضاي من لول را©1€؟ . 

بعد التحلل › اضف 0.1 عياري ,۸0× فطرة فقطرة الى كل عبنة الى ان يرجم 
امحلول ويصبح اصفرء ثم خحفف الى حوالي 15 مللتر. 


بحب اجراء محلول الفوذج المقارن مع محلول العينة »> ويكون حاوياً على 10 مللثر من 
ومن م عدم اللون بوساطة را©۸؟ . 


عند هذه النقطة اكمل عمل كل عينة لوحدها. سخن الحلول عند درجة قريبة من 
الغايان » واضف علول را٣5‏ قطرة فقطرة الى ان جحختنى اللون الاصفر» ثم اضف قطرتين 
زيادة (ملاحظة 4) . برد الى درجة حرارة الغرفة » واضف بسرعة 10 مللتر من علول 
1٣1:‏ (ملاحظة 5) . وبحب ان يكون هناك كمية صغيرة من راسب ابيض (ملاحظة 
6( . 


كواحدة من المبنات : 

اضف 10 مللتر من محلول را٣ع1‏ الى الانموذج المقارن » واكمل طريقة التسحيح 
كواحدة من العنات . 

اترك العينة لتبتی 2 او 3 دقائی › م اضف 25 مللتر من کاشف زرمان - ریہارت 
Zimmermann — Reinhardt‏ (ملاحظة 7) و300 مللتر من الماء . سحح مباشرة ولكن 
ببطء مع 0.1 عياري K1 ١0,‏ » وان اشارة نقطة النهاية هي اللون الوردي الاول الذي 


بستمر لمدة 5 الى 20 ثانبة. اطرح حجم تسحیح الودج الارن للحصول على 


سجل النسبة المئوبة ل ۴۴ يي الخام. 


ملاحظات : 


=1 


~2 


3 
— 6 
7 


ججحب ان محتوي العينات على 200 الى 250 ملغم . استشر مدرسك حول مدی 
التركيب المتوقع . 

حضیر حلول را٣ہ5‏ : اذب 60 غم من 8۸٤1.2110‏ (خالي من الحدید) في ۱00 
مللتر من 1٣1‏ المركز مع التسخين اذا كان ضروريا. بعد الذوبان خحفف الى لتر 
واحد» واخحرنه ي قنينة مسدودة بصورة جيدة. ان بعض القطع من ال 8١‏ 
امطحلب $1 لوم" سوف ملع الا كسدة اهوائية أ (11) د؟. 


بجحب عدم بقاء الجسمات الغامقة » الا انه بمكن بقاء متبقي ابيض عانطس 
residue‏ . 

عند هذه النقطة بمكن ان يكون الحلول اخحضر فاتحاً » ويبمكن ان يكون من الصعوبة 
التحكم في وقت اضافة ال راZد؟‏ الكافي . فعندما تكوب هناك زيادة من را©م؟ 
فان القطرات الاضافية سوف لن تغير اللون. وعند اضافة زيادة كبيرة » اضف 
1 عياري ,10× الى ان يصبح الحلول اصفر مرة ثانية »> ثم اعد اضافة ال 
SACL‏ : 

تحضیر محلول را€ ع8 : اذب 5 غم من را٣‏ ع1 في حوالي 100 مللتر من الماء . 
عندما لايتكون راسب » او عندما يكون الراسب رصاصي امل العينة . 

تحضر کاشف زعرمان - رینہارت : اذب 21 غم من 0 1180,۰4۳1 ي لتر واحد 
من الماء » م اضف بعناية 40 مل من ب150 المرکز و 40 مللتر من 85 ٤1,۴0,%‏ › 
وحفف الى 300 مللتر. 


(K,Cr,O, عله خحام (تسحجح‎ ٤ Fe Jı رقة العمل 3 -26 : تعیں‎ 
Determination of Fe in an ore sample(K,Cr,O, Titration ) 


اساسيات : كا تمت الاشارة اليه في طريقة العمل 25-3 فانه يعكن تعيين الحديد 
با کسدۃ (11) ۴۴ الى (111) ۴ بالتسحیح مع K0‏ . ي هذه الطريقة بحتزل ال 
۴)5 الموجود في الخام اولا الی (11) ي مختزل جونس [٥٥5 ۲٥u c٥۲‏ (موضح ي 
الفقرة 11 -7 من الكتاب النظري) . وتستعمل سلفونات نالي فنيل امين الصوديوه 
sodium diphenyاamine sulfonate‏ كدليل اكسدة - اختزال لاشارة نقطة الاية . 

وکبدیل لذلك عکن اختزال (11) ۴e‏ الی (111) ۴١‏ بوساطة را€ہ؟ کا هو موضح ي 
طريقة العمل 3 -25. ومن الضروري اضافة كاشف زعرمان- رينهارت › الا انه ي 
التوجيهات ادناه تبدا طربقة التسحبح باضافة ٩80,‏ و ,۴0ر1 . 


توجىپات : انقل العنة الخام الى قنبنة وزن» وحففها لمدة ساعة واحدة عند 105 الى 
0م. زن عينات ذات حجم مناسب (ملاحظة 1) وانقلها الى بيكرات سعة 250- 
مللترء ثم اضف 10 مللتر من 1٤1‏ المركز وسخن الى ان تتحلل العينات تناما (ملاحظة 
2 

بجحب عمل ملول اعوذج مقارن سوية مع العينات بحتوي على 10 مللتر من ٨٤٣1‏ › 
ويسخن للفترة نفسها كا للعينات . ومن هذه النقطة فصاعدا عامل الانموذج المقارن 
كواحدة من العىنات . 

اضف 15 مللر من 9 فورمالي H,SO,‏ « ومحر ي غرفة طرد البخار الى ان تم ملاحظة 
ابحرة كثيفة من و“ ٠“‏ م برد الى درجة حرارة الغرفة > واضف ببطء 100 مللتر من الماء 
(ملاحظة 3) . 

مرر 200 مللر من 1 فورمالي H0.‏ خلال مختزل جونس (ملاحظة 4) » واهمل 
الحديد . 


مرر 50 مللتر من 1 فورمالي 1150 » واتبع ذلك بامرار العينة خلال العمود الختزل 
reductor column‏ . اجمع المراح ي دورق مخروطي سعة 500 - مل كوعاء للاستقبال 


4۲ 


(ملاحظة 5) . اغسل البيكر الحاوي على العينة بحخمسة اجزاء من 1 فورمالي ,80ر1 
(مقداركل جزء 10 مللت) » ومررها خلال العمود . م مرر 100 مللتر من الماء مباشرة خلال 
العمود (لاتسمح للعمود بان يصبح جافا) . اشطف نهاية العمود الختزل با ماء » واضف 
الغسول الى وعاء الاستقبال . 


اضف 10 مللتر من ال ,80ر1 المرکز و 15 مللتر من 85 % ,۴۵ر1 . برد› ثم اضف 
8 قطرات من محلول دليل سلفونات ثنافي فتيل امين الصوديوم (ملاحظة 6) . 


سحح مم 1 عياري ,0ر۲٤‏ × حيث تكون اشارة نقطة النهاية هي الظهور 
الداعي الاول للون بنفسجي ازرق. 
سجل النسبة المئوية ل ۴۴ في الخام. 


ملاحظات : 

1 - يجب ان توي العينات على 200 الى 250 ملغم . استشر مدرسك حول مدى 
التركيب المتوقم . 

2 - يجب عدم بقاء الدقائق الغامقة » الا انه حكن بقاء راسب ابيض . 

3 - ابدأ باضافة الماء قطرة فقطرة الى ال جانب الاسفل من البيكر» وتأكد من اذابة اية 
املاح مترسبة على جدران البيكر. 

4 - تحضیر مختزل جونس ۲٥)cں‏ لع 5ه[ : انظر الشکل 11 -8 لرکیب عمود 
جونس . يجب ان يكون العمود نظيفا تماما » وان يدخل صوف زجاجي جدید عند 
القاع ي حالة استعاله كسدادة . اغمر حبيبات الخارصين ذات 20 الى 30 میشس 
عص (استشر مدرسك لعرفة الكية المناسبة) في 1 فورمالي 8٣1‏ لمدة دقيقة 
واحدة » ومن مم اسكب السائل عن الخارصين. غط الخارصين بوساطة 0.25 
فورaي (HgCl, gl) Hg (NO;);‏ « . حرك المريح بشدة لثلاث دقائى . 
اسکب الرائتق 4ءء » واغسل ملغم الخارصين ۸1 410183 عدة مرات با ماء » تم 
الا انبوبة المحتزل بال اء » واضف علغم الخارصين بط صهعاچصه cہz1‏ الى ان یم 
الحصول على طول عمود مناسب (الطول الفوذجي 30 سي). 


\t 


اغسل بسكب 500 مللتر من الاء خلال العمود» ويجحب حفظ ملغم 
الخارصين داعا مغطى بالماء اثناء الخزن › وان لاتسمح له بان يصبح جافا اثناء 
الاستعال (اسمح للمحلول بان يسيل تدريجيا فوق ملغم الخارصين بحدود 2 الى 
3ے 
5 - يحب ان يكون معدل الجريان خلال الععود الخترل < 100 مللتر/ دقيقة . 
6 - تحضير محلول دليل سلفونات ثنالي فيل امين الصوديوم : اذب 0.2 غم سلفونات 
ثنائي فنيل امين الصوديوم في 100 مللتر من الماء. 


طر بقة العمل 27-3 : تعيين ال 0د في حجر الكلس (تسحيح ,0 ×M‏ ) 


Determination of CaO in Limestone(KMnO, Titration » 


اساسيات : لقد تمت الاشارة لمرات عديدة في الكتاب النظري على انه بمكن استعال 
الترسيب كخطوة فصل عند استخدام بعض الطرق الكية الاخرى . وان احد الامثلة 
القديمة هو تعيين الكالسيوم بوساطة تسحيح - الاكسدة- الاحتزال . توي معادن 
كاربوناتء الكالسيوم عادة على كميات من المغنيسيوم فضلا عن الحديد والالمنيوم وعناصر 
اخرى . بعكن فصل الكالسيوم بصورة فعلية من المتداخحلات ٤٥٥۴5‏ ۵۲۴۲ا بالترسيب 
على شكل اوكزالات الكالسيوم C3۳0.‏ » ولكن من الصعوبة تحويل هذا الراسب الى 
صيغة وزن موثوق بها » حيث بعكن ان يحتوي على السليكون كشاثبة . ومن ناحية اخرى 
يعكن تسحيح ايون الاوكزالات مع ال 20× بسهولة .وني الحقيقة تم استعال هذه 
الطريقة لمعايرة ال .10× في طريقة العمل 23-3 . 


gy Ca?* ùıı reliable lil stoichiometry aڊ‎ Jgڌgkl‎ 1: 1 وبسبب التوازن الي‎ 
ل 0 ف‎ 0 oe CO, 


تذوب عينة حجر الكلس في ال €1 بالرغم من ان طريمة العمل هذه ستبني 
السليكا غير ذائبة . حيث ان بعضا من معادن حجر الكلس لاتتحلل تماما وتحتاج الى 
الحرق اولا قبل امكان اذابتها بوساطة 8٣1‏ . عند وجود المغنيسيوم فانه من الضروري 
اجراء الترشيح الفوري والا يبدأ المغنيسيوم بالترسيب المشارك . 


٤ 


يبدأ الترسيب عند ١م‏ ~5 لازالة ال ٥4“‏ كميا من الحلول بدون تداحل من 
مکونات اخحری مثل ال * Mg?‏ - یع المئيل الاحمر الدليل المناسب لان التغبر اللوي 
transition color‏ يکون حوالي عند p٣4‏ =5 . 


توجيهات : انقل عينة حجر الكلس الى قنينة وزن » جففها عند 110" ملمدة ساعة الى 
ساعتین » ثم برد وازن في محفف . زن عينات مقدارها 0.25 الى 0.3 غبأر+ 0.1 ملگم) » 
وانقلها الى بيكرات سعة 250- مللتر (ملاحظة 1). 


اضف 10 مللتر من الماء > ومن ثم اضف بعناية 10 مللتر من ال 1٣1‏ المركز (ملاحظة 
2) . اضف 5 قطرات من ماء البروم المشبع (ملاحظة 3) » واغلي لمدة 5 دقائى لازالة ال 
8 الزائد . حفف الى 50 مللتر بالماء > ثم سخن الى الغليان واضف 100 مللتر من %5 
محلول ۳04 )N4(‏ الساخحن والمرشح » ثم اضف 3 الى 4 قطرات من ملول المثيل 
الاحمر (ملاحظة 4). اضف 6 فورمالي N,‏ قطرة فقطرة (ملاحظة 5) لترسيب 
0 والی ان يتغير الدليل الى لونه الانتقالي (برتقالي اصض . اترك الحلول لمدة 30 
دقيقة وليس اكثر (ملاحظة 6) . رشح خلال بودقة زجاجية ذات مسامات وسطية › 
واغسل لعدة مرات باجزاء صغيرة من الماء المثلج إ6اةس ه٥1‏ مم اشطف السطح الخارجي 
للبودقة ايضا لانه بعد ذلك توضع بودقة الترشيح كاملة مرة ثانية في بيكر سعة 150- 
مللتر. اذب الراسب C3٤0,‏ في 200 مللتر من 0.8 فورمالي ,1,50 . 


سد ` الى 90-0 م وسحح ٿ 0.1 عياري lS KMnO,‏ ف طريقة العمل 23-3 . 


ابي درجة الخحرارة عند > °60 م. حيث ان اشارة نقطة النهاية هي اللون الوردي 
الدائمي الاول . 
الموية ذ ٥K30‏ في عينة حجر الكلس . 


م / ٠١‏ الكيمياء التحليلية العملي \4o‏ 


ملاحظات : 

1- اذا كانت عينات حجر الكلس من النوع الذي يجب ان تحرق اولا » انقل العبنات 
الموزونة الى بودقات خزفية صغيرة » وسخن لمدة 30 دقيقة عند 800 الى 900" م . 
بعد التبريد ضع البودقة في بيكر سعة 250 - مللتر. واضف 5 مللتر من الماء» م 
اضف 10 مللتر من ال 1٣1‏ المركز» وغطي بوساطة زجاجة ساعة »> وسخن الى 
الغليان . انقل البودقة بوساطة قضيب عرك واشطفها عاما بالماء اضف الغسول الى 
بيكر» واكمل طريقة العمل باضافة ماء البروم. 

2- بمكن ان تتفاعل عينات الكاريونات بسرعة مع ال 11 مؤدية الى تناثر قطرات 
Spattering‏ . 

3- بوکسد البروم الحدید المیرد الى (111) ۴e‏ . 

4- تحضر محلول دليل المثيل الاحمر: اذب 0.5 غم من صبغة الكاشف في 300 مللتر 
من الايثانول وخحفف الى 500 مللر من الماء. 

5- اضف قطرة واحدة لكل ثلاث او اربع واي . 

6- في حالة بقاء المزيج لفترة زمنية اطول فان المغنيسيوم بمكن ان يبدأ بالترسيب عند 
وحوده . 


N4580, طربقة العمل 3 -286 : حضر ومقايسة 1 عياري‎ 
Preparation and standarization of 0.1 N Na,S,0, 


اساسيات : بالرغم من انه بمكن الحصول على ثايو كبريتات الصوديوم .ر80رة۸) 
(5110 بنقاوة عالبة » فان محاليلها بمكن ان تبدى بعض تفاعلات التحلل (انظر الكتاب 
النظري الفقرة 11 -7) » لذلك فن الحكة تحضير محاليل تقريبية » ومن ثم مقايستها مع 
کاشف فیاسي او . 

بعكن استعال كواشف عديدة للمقايسة مثل ,10 yl «KIO, « K,Fc(CN), « KC‏ 
حى اليل قياسية من »۸0× . ان التوجيمات الموجودة هنا هي المقايسة مع ,10 . 
حيث يتفاعل K10,‏ مع زبادة من K1‏ لينتحج ٠1,‏ كا مبين ي المعادلة 9 -3: 
1O, + 8I + 6H;O? 2 31, + 9H0 )3- 9(‏ 


۱٤۹ 


وهكذا فان كل ,10ينتج ;31 مكافئة لست ذرات من اليود » لذلك فان « =6 
ذ ,10× . تجرى المعادلة 9 -3 ي علول حامضى فقط › ويمكن استعال هذه ال حقيقة 
افا ا ا 
توجیهات : اغلي لتر واحد من الماء المقطر لعدة دقائق » ومن م برده . اضف حوالي 25 
غم من 510 N80.‏ و 0.1 غم من ,00ةN‏ › وحرك الى ان تذوب البلورات 
كلها » ثم انقلها الى قنينة نظبفة (ملاحظة 1) » واخحزنها في الظلام . 


انقل 0.6 الى 0.7 غم من ر10 القياسي الاو الى قنينة وزن » وجففها لمدة ساعة او 
ساعتين عند °160م. زن» ومن ثم انقل ال ,10× الى دورق حجمي سعة 250 - 
مللتر. اذب في 0 مللتر من الماء » ومن م خحفف الى العلامة. 

بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفات مقدارها 50 - مللتر من علول ال ,10 الى 
دواری مخروطبة سعة 250 - مللتر. ومن . اضف 2 غم من 1× دي درجة کاشف 
reagent grad‏ ( حا من الایودات ) الى كل عينة »> وحرك بلطف الى ان يذوب » ومن 
هذه النقطة فصاعدا بحب اجراء كل محاولة مكررة عند نفس الوقت . 

اضف 10 مللر من 1 فورماي €1 وسحح مع حلول N4580,‏ الى ان بصبح 
اللون اصفر فانحا » ثم اضف 5 مللتر من ملول دليل النشا (ملاحظة 2) واستمر 
بالتسحيح . ان اشارت نقطة النهاية هي اختفاء لون معقد النشا- اليود الازرق . 

من وزن ال ,10× في كل قطفة » احسب العيارية المضبوطة محلول و0ر8رNNa‏ . 


ملاحظات : 

1- تعد القناني الزجاجي والبلاستيكية مقبولة . 

2- تحضير محلول دليل النشأ : اعمل عجينة بطحن 2 غم من النشأ الذائب و10 ملغم 
من 1ع ي 30 مللتر من الماء . م اضف هذا المزيج الى لتر واحد من الماء المغلي › 
واستمر بالتخین الى ان بصبح امريج صافیا . برد واخحزن ي قنالي مسدودة. 
وكبديل هذا بعكن استعال الدليل الثابت والجاف ثايودين ٤ع0dر؟)‏ الملصنع من 
قبل شركة فشر العلمية Fischer Scientific C0.‏ . 


\4V 


طريقة العمل 3 -29 : تعيين ال س٤‏ في الصفر 


Determination of Cu in Brass 


اساسيات : ي الفقرة 11 -7 من الكتاب النظري » تم الاشارة الى ان (11)س٥‏ بعكن ان 
يؤکسد 1ال ,ا > وبعد ذلك مکن ان يسحح مع N50,‏ . يتزل النحاس يي 
العملية الى (1)ا٤‏ كا هو موضح ثي المعادلة 10 -3. 


(3-10).. و1 + (صلب) 2u? * + 517 2 2٤u‏ 
لذلك فان ۸ =1 للنحاس . وعکن ايضاً استعال هذا التسحبح لتعيين النحاس في 
عينات خام النحاس بالرغم من ان ذوبان العينة واستعال عوامل الحجب MAKI‏ 
5ع لنم التداحل من قبل الحديد مجعل الطربقة بعض الشىء أكر تعقيدا. 
ان رجود الراسب آcu‏ خلال التسحيح يودي ا نتائج واطئة ber‏ امدصاص قسم 
من اليود. وعكن منع ظهور نقاط النهاية السابقة لاوانها باضافة 5€ قرب نقطة 
التكافوء تحيث يحول اڵ KON‏ سطح ال u1‏ الى CuSON‏ » کا هو موضح ني المعادلة 
11 3 : 
(3-11.. 1+ )صل( Cul بlص + SCN?” ¢ CuSCN‏ 


وي الوقت نفسه بتحرر اليود الممدص . وبحب اضافة ال ×S©١N‏ قرب نقطة النهاية 
لان ال 5S©[N7‏ نفسه يحتزل اليود ببطء. 


توجیہات : زن عينات مقدارها 0.3 غم » وانقلها الى دوارق مخروطية سعة 250 - مللتر 
(ملاحظة 1) › م اضف 5 مللتر من 6 فورمالي ٩×0‏ › وسخن في غرفة طرد الغاز الى ان 
تتحلل العينة تماما . اضف 10 مللتر من ,150 المركز» وخر في غرفة طرد البخار ( انظر 
الفصل الاول من الكتاب ) الى ان تتم ملاحظة ابحرة كثيفة من ,50. برد واضف بعناية 
0 مللتر من الماء . اغلي لدقيقة او دقيقتين » ومن م برد. 

اضف امونيا مركزة قطرة فقطرة مع التحريك الى ان يتكون معقد النحاس - الامونيا 
الازرق » م اضف 3 فورمالي ,180 قطرة فقطرة الى ان يبدأ اللون الازرق بالاخحتفاء » 
وبعد ذلك اضف 2 مللتر من 1۴0,85 برد الى درجة حرارة الغرفة »> ومن هذه النقطة 
فصاعداً اج ر كل عاولة لوحدها في كل مرة . 
۱4۸ 


اضف علول حاوي على 4 غم من 1× ي 10 مللتر من الماء الى العينة > وسحح 
مباشرة مع 0.1 عياري ,480 الى ان يصبح اللون اصفر خحفيف. اضف 5 مللتر من 
لول دليل النشأً (ملاحظة 2) » واستمر بالتسحيح الى ان يزول اللون الازرق تقريباء م 
اضف 2 غم من KS€CN‏ واکمل التسحيح . ان اشارة نقطة الابة هي اختفاء لون 
معقد النشا- ارود الازرق . 


جل النسبة المثوبة ل ا٤‏ ي عينة الصفر. 
چ مئر ي عينة الصفر 
اا حظات : 


1- لاتحتاج عينات الصفر الى التجفيف . ويحتوي حجم العينة على 70 الى %90 Cu‏ . 
2- لتحضير لول دليل النشأً انظر الملاحظة 2 لطريقة العمل 3 -28. 


يقة العمل 3 -30 : تعيين الأوكسجين المذاب (طريقة وينكلر 
Determination of dissolved Oxygen (Winkler method)‏ 


اساسيات : ان طريمَة وينكلر 0dطاعص‏ ءا)مذ موضحة في الفقرة 11 -7 من 
الكتاب النظري . واساسا فان ال ر0 يؤكسد M۸)11(‏ الى M۸)111(‏ » الذي بعد ذلك 
ا »> حیث بسحح ال ,ا مع ر0ر8رهN‏ . ولان د0 بختزل الى 0ر٤‏ › 
حيث تكون الحالة التأكسدية للأركسجين هي -2 فان قيمة ۸ ل ر0 هي 4. 
يتم اخحذ العينة عادة بوساطة قنالي 80D‏ (الطلب البايولوجي للاوكسجين) 
oxygen demand‏ oyica1اioط‏ المصممة بصورة خاصة . 
وسح دلك کن استع‌ال عقنات بلاستيكية كمع نارء ٥‏ إائةام سعة 50 - مللتر 
لجمع العينة > حيث ينع الاتصال باوكسجين اضاي » وتنجز فيما التفاعلات الضرورية . 
التوجات ' بوصم حجم صغير من العينة (5 الى 10 مللر) داخحل المحقنة (ملاحظة 
1 مع وضع ناية الحقنة الى الاعلل يضغط على المكبس ۴۲ع«دام » حيث بطرد اهواء 
کله من الحمنهة . ومع حمل احقنة بصورة اعتبادية يدفع e a‏ 
يصبح المكبس عند قاعدة اسطوانة الحقنة تماما . وهذا يجحعل نهاية الحقنة نمتلا بالعينة تماما 
الى نهاية الانبوية البلاستيكية . إن الضغط على المكبس بلطف يجعل السائل ي الانبوبة 


۹ 


البلاستيكية ينتفخ قليلا حارج النهاية » وجب عمل ذلك قبل غطس الانبوبة في السائل 
الذي يسحب الى امحقنة › لمنع تسرب فقاعة صغيرة من المواء عند نهاية الانبوبة والي 
سوف تدخل الحقنة مع امحلول . اغمر الانبوبة البلاستيكية في عينة الماء المراد تحليلها 
(ملاحظة 2 )» وبحب ان تكون حذرا في عدم تسرب امواء الى الانبوبة . أسحب 
اللكبس ببطء ليسحب الحلول الى الحقنة الى أن يصبح السائل فوق علامة ال 30مللتر. 
وي حالة سحب المكبس بسرعة يحدث هبوط كبير في الضغط ما يؤدي الى تسرب قم في 
امواء وراء ختم اللكبس » ويعد ذلك امسح الانبوبة البلاستيكية بمنديل ورتي » ثم اطرد 
العينة من المحقنة بلطف الى ان يصبح المكبس تاما على علامة ال 30 مللر. 


وباستعال التقنية الموضحة اعلاه › أغمر الانبوبة اسفل سطح كاشف المنغنيز man-‏ 
ganese reagent‏ ( ملاحغة 3) الموجود ي بیکر صغير وذلك لمنع تلوٹ حلول الام 
utionاso stock‏ . ثم اسحب المكبس بلطف الى علامة ال 35 مللتر لينسحب ال 5 مللتر 
من ملول المنغنيز الى الحقنة »> بحب ملاحظة عدم امكان اجراء السحب 
الزائد وعمل التثبيت الى العلامة ثانية في هذه الحالة اوفي الاضافات اللاحمَة للكواشف 
بسب المزج مع العينة ) . إمزج المحالبل في الحقنة وذلك بالقلب البطيٰ للمحقنة الى الاعلى 
والى الاسفل لحوالي دقيقة واحدة. وقبل خطوة المزج هذه بحب سحب الحلول لمسافة 
قصيرة الى الانبوبة البلاستيكية لمنع الفقدان » ولكن بحب ارجاعه الى نهاية الانبوبة قبل 
اضافة الكاشف الاخر. 


وبالطريقة نفسها » اضف 5 مللر من ملول اليوديد القاعدي (ملاحظة 4) بسحب 
اللكبس الى علامة ال 40 مللتر بيا تكون نهاية الحقنة مغمورة في الكاشف. تم امزح هذه 
امحاليل في الحقنة لحوالي دقيقتون. ويظهر بوضوح خلال جدران الحقنة الراسب الكثيف 
هيدروكسيد المنغنيز. 


واخيرا» اسحب 10 مللتر من 0.18 فورمالى ,50ر1 الى الحقنة 
بسحب المكبس الى علامة ال 50 مللئر» ثم امزج الحاليل تماما وتم رو ات غا 
من الراضشب تطفو في انحلول القهواني - الاصفر. استمر بالمزح الى ان تذوب هذه 
الجسمات كلها (ملاحظة 5) . 


إنقل المحتوبات الداخلية للمحمنة الى دورف مخروطي سعة 125- مللر» واسحب 5 
الى 10 مللر من الاء المقطر الى الحفنة » واشطف سطوحها الداخلية واضفه الى الدورق م 
التأاكد من ان امحقنة اصبحت فارغة نماما . سحح محتويات الدورق مع 0.002 عياري 
ايوكبريتات (ملاحظة 6) باستعال 5 مللتر من ملول دلبل اللشاء (ملاحظة7) . 


بحب تعيين محتوى الاوكسجين للكواشف نفسها باجراء طريقة العمل اعلاه» 
باستعال 30 مللتر من الماء المقطر بدلا من العينة حيث يحب طرد الاوكسجين منه بامرار 
النايتروجين فيه . ويعكن عد حجم التسحيح الذي يتم الحصول عليه من هذا التعيين 
كقيمة للا نموذج المقارن » وتطرح من قي التسحيح للعينات كلها قبل اجراء الحسابات . 

سجل الاجزاء لكل مليون من 0١‏ (مليغرامات لكل لتر) في عينة الماء. 


ملاحظات : 

1- عند استعال قناني ال 80 » استشر المدرس لتوجيه التعلمات . 

2- بعكن اخحذ محقنات بلاستيكية مع العينات من الحقل اذا كان ذلك مطلوبا . 

ویعکن تحضر عينات مختبرية للاستعال الصيني بامرار :0 نى في الماء المقطر لمدة 30 دقيقة 

(لاحظ درجة الرارة) وامزجه مع ماء غير مشبع بالاوكسجىن 10 de224‏ أو ماء 

مشبع باهواء لانناج عينات ذات مستويات مختلفة من الاوكسجين المذاب . 

إن ذوبانية ر0 في الماء عند الدرجات الحرارية‌الحتلفة تعطى في الكتب المساعدة 

. للکیمیاء والفیزیاء‎ handbooks 

3- تحضيركاشف المنغنيز: اذب 14 غم من 0ر48 . j MSO,‏ 0 مللتر من الماء 
(يفضل ان يكون غير مشبع بالاوكسجين » و بحتفظ بصورة مسدودة وبقوة) . 

4- تحضير كاشف اليوديد القاعدي : اذب 12.5 غم من 1× (او 11.3 غم من 
1) و6 غم من N0۴‏ ي 250 مللتر من الماء (یفضل ان یکون غر مشیع 
بالاوكسجين » ويحتفظ بصورة مسدودة وبقوة) . 

5- للعينات الحاوية على تراكيز عالية من الاوكسجين › احيانا لايدخل الراسب كله 
الى الحلول حى يي حالة المزج التام . ومع ذلك تبقى طريقة العمل تعطي نتائج 
جيدة . 
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6- تحضر 0.002 عياري ,0ر8 بنقل 5 مللتر من 0.1 عياري 0ر45 بوساطة 
ماصة حجمية الى دورق حجمي سعة 250 - مللر» ٤‏ التخفيف الى العلامة 
بالماء . لاتحاول خزن هذا الحلول لفارة طويلة من الزمن . 

7- لتحضير لول دليل النشاء » انظر الملاحظة 2 لطريفة العمل 28-3 . 


بقة العمل 3 -31 : تعیین الكلور المرجود ف مسحوق القصر 
Determination of available chlorine in bleaching powder‏ 

اساسیات : يعد هاببوکلوریت الكالسيوم ga Calcium hypochlorite [(Ca(OC1))]‏ 
الجزء الفعال في المسحوق الشاصرء والذي جحرر الكلور عندما محمض › كا مبين في المعادلة 
3 -12: 

OCI7 + Cl + 2H,O” .- Cl, + 3H0 ...)3 - 12(‏ 
عکن تعبين كمة هایبوکلوریت الكالسيوم الموجودة ٤‏ الملسحرق القاصر باضافة زباده من 
1× » الذي ينتج ,ا » يتبعها التسحيح مع a80,‏ . 

OCI + 3I7 + 2H;O* ~ CI +1, + 3H0 ...)3-13( 


كا هو مبين في المعادلة 3-13 يؤكسد ايون الميبوكلوريت آيونين من اليوديد الى الود 
ممiلهز‏ » لذا فان " = 2 . وعند النظر في طريقة اخرى › فإن تغير حالة التأكسد للكلور 
بکون من + 1 الى - 1 » لذا فإن " = 2 ويعد هذا كمثال على ان اشارة رقم حالة 
التاكسد هي شيء مهم . لاحظ ان ر(1ا0۳) ٥3‏ يحتوي على وحدتين من 0٣1‏ » لذا فان 
Ca (OCI), J4 = n‏ ,„ 

توجيهات : زن بدقة 5 غم ( + 1 ملغم ) من عينة المسحوق القاصرء وانقلها الى هاون 
نظيف . اضف قليلا من الماء » وفرك المزيج ليتحول الى عجينة ناعمة › م اضف مقدارا 
آخر من الماء وامزجها جيدا بوساطة مدقة الماون . اترك المزي ليستقر» ثم اسكب السائل 
الحليي الى دورق حجمي سعة 500 مللتر. اطحن ا متب بكية اخحرى في الماء» وا 
بالعلمية الى ان يتم نقل الصلب كله الى الدورق الحجمي . اشطف الماون ومدقة الماون 
بالماء » واضف الغسول الى الدورق › م حفف الى العلامة وامزجه جيدا. لامحزن هذا 


احلول » ولكن ابدأً مباشرة بطريقة التسحيح . 
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إنقل قطفات مقدارها 50 مللتر من محلول العينة الى دوارق مخروطية سعة 250 - مللتر 
بوساطة ماصة حجمية . الى كل منهم اضف 2 غم من 1× ذي درجة كاشف (خالي من 
الايودات)» و 10 مللتر من حامض الخليك الثلجي سحح ماشرة مع 0.1 عياري 
Na8,0,‏ الى ان یصبح اللون اصفر خفيف» ثم اضف 5 مللتر من محلول ديل النشاً 
(ملاحظة 1) » واستمر بالتسحيح. ان اشارة نقطة الاية هي اختفاء لون معقد النشا- 
اليود الازرى 
سجل النسبة المثوية ل C3)0€1(:‏ في المسحوق القاصر. 


ملاحظات : 
1- لتحضير حلول دليل النشاً » انظر الملاحظة 2 لطريقة العمل 28-3 . 


يقة العمل 32-3: تعيين كلايكول الاثيلين في مقاوم التجمد 


Determinatiom of Ethylene Glycol in Antifreeze 


أساسيات : تحتوي اليل مقاوم التجمد عموما على 30 الى %50 كلايكول الأثبلين في 
الماء زائدا بعض من مثبطات التا كل .corrosion inhibitors‏ لکلایکول الائیلین ترکیب 
مبين ي المعادلة 3-14 حث تہاجم مجامیح اڵ 0۴ - امجاورة من قبل ايون فو 
الايودات ١٥ذ‏ مةل هاعم (الفقرة 7-11 من الكتاب النظري) 

OH OH 


| | 
1 . H - 
Ceh) + 10, F4 2H,CO + 10, + HO ...3-14( 


بعد ذلك تعين الزيادة من فوق الايودات بتنظي حامضية الحلول عند ۴م = 7 الى 8 » 
واضافة ال K1‏ لتكوين ١,‏ حسب المعادلة 3-15› م تسحيح ال 1مم .Na,S,0,‏ 


H ت ڪ‎ 
1O, + 2H07 + 37 P1, + 10, + 3H0 ../3-15( 


نل 
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عند ٤۲۳م‏ =7 ال 8 لاتحتزل ال ,10 بوساطة 1» وهكذا يختزل فوق الايودات من +7 الى 
+5 في كلتا المعادلتين 3-14 3-15. لذا فان 2=7 ل ,83,10 » و٣‏ =2 لکلایکول 
الاثيلين» حيث يؤكسد الكاربون من -1 الى 0ء وعتوي كلايكول الاثيلين على ذرتين 
من الكاربون. ٠‏ 

لايعد حامض البارا فوق الايوديك لاه ءiلi0ممaا‏ ةم كادة قياسية اولية » لذلك 
يحب مقايسة محاليله. وينم ذلك بتنظي ال ١۴م‏ عند 7 الى 8 بوساطة 41C0,‏ » واضافة 
ال K1‏ لتنفيذ المعادلة 3-15» تتبع بتسحيح ال ,1 المتحرر مع ر0ر8رة١N‏ 


توجيهات : تنقل فطفات مقدارها 10 مللتر من عينة مقاوم التجمد الى دوارق مخروطية 
سعة 250- مللتر بوساطة ماصة حجمية» ثم اضف 10 مللتر من 0.2 عياري 10ء1 
(ملاحظة 1) الى كل دورق .انتظر 12 دقيقة ليكتمل التفاعل مع كلايكول الاثبلين (معادلة 
3-4)› ¢ اضف الى کل دورق 5 غم من N1٣٤0,‏ المذاب في 50 مللتر من الاء و2 
غم من K1‏ . 

سحح مباشرة مع 1 عياري ,3,8,0 الى ان يصبح اللون اصفر خحفيف. م اضف 
5 مللتر من ملول دليل النشأً (ملاحظة 2) واستمر بالتسحيح. ان اشارة نقطة النهاية هي 
احتفاء لون معقد النشاً - اليود الازرق 

سجل عدد الغرامات لكل لتر من كلايكول الاثيلين في عينة مقاوم التجمد. 


ملاحظات : 

1- ضير ومقايسة 0.2 عياري حامض فوق الايوديك : 
اذب 6 غم من 8,10 ي 0 مللتر من الماء. وامزجه عاما. انقل قطفات مقدارها 
0 مللتر الى دوارق مخروطية سعة 250- مللتر بوساطة ماصة حجمية › م اضف 
الى كل دورق 5 غم من N41۳0:‏ المذاب في 5 مللتر من الماء و2 غم من 1. 

سحح مباشرة مع 0.1 عياري ,80ھ الى ان یصبح اللون اصفر خفيف» م 

اضف 5 مللتر من محلول دليل النشاً (ملاحظة 2)» واستمر بالتسحيح. ان اشارة 
نقطة النهاية هي اختفاء لون معقد النشأً- اليود الازرق. 
احسب العيارية المضبوطة لحلول حامض فوق الايوديك. 
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2- لتحضير محلول دليل النشأء انظر الملاحظة 2 لطريقة العمل 28-3. 


بقة العمل 33-3: تعيين فيتامين ٣‏ في عصرر البرتقال : 

Determination of Vitamin C in Orange Juice 
في عصير البرتقال التجاري الى سيطرات‎ ٣ اساسيات: ببب ان يحضع متوى فيتامين‎ 
قياسية (40 ملغم لكل 100 مل من العصير) › لذلك يعد تعيين حامض 1 -اسكوربيك‎ 
مها. بمكن اكسدة حامض اسکوریك الى حامض‎ )€٣ (فیتامین‎ 1 - ascorbic acid 
لطع 1 بوساطة عوامل مؤكسدة كثيرة.‎ r0 - aیعەإاbic‎ ةعi4 ديہايدراسكوربيك‎ 
واحدا من ھذہ العوامل‎ NBS N - bromosucc1 1"٤ ویعتبر × برومو سکسینمید‎ 
:3=16: حت فاغل بهو کا عن الاد‎ 


: 1 

1 

C ٍ C 7 

HCN | EO‏ ا 
N—H + HBr‏ | ي oa N—Br‏ 0 
HO—C E O=C‏ 

۱ | 0 (3-16) 
e 
HO—C—H HO~C —H 

CH,OH CH,OH 


سکسبنمید حامض ا - دیمایدرو اسكوربيك. × بروموسلینمید ‏ حامض 1ا-اسکوربیك 


لقد فقد حامض 1- اسكوربيك اثنتين من ذرات اهيدروجين (حالة الت كسد 
+1) لذلك فان =2. وي نفس الوقت استبدال 8S‏ ذرة بروم (حالة التاكسد - 1) 
بذرة الميدروجين (حالة التأكسد +1) » لذا فان قيمة ه =2 ايضاً. 

ان اضافة النشاً زائدا 1× يؤدي الى ظهور اشارة نقطة النهاية بصورة مناسبة» وبعد 
انتهاء التفاعل المعطى ي المعادلة 3-16 كميا » فان اضافة زيادة من N85‏ توكسد الى 
1١‏ ويتكون معقد النشأً- اليود الازرق- الارجواني. 


EL 


توجهات: اضف 0.2 غم من حامض الاوكزاليك (ملاحظة 2) الى 40-30 مل من 
عينة عصير البرتقال (ملاحظة 1) » وحرك الى ان يذوب حامض الاوكزاليك. اضف 
مساعد مرشح لاھ e‏ الى عصير البرتقال ليكون جينة عيجينة رقيقة» م رشح هذه 
العجينة خحلال مع بحر Bichner funnle j‏ ال دورق ظت وجاف (ملاحظة 3) › 
الان بکون المحلول جاهزاً للتحليل . 


حب 2 85 يوميا؛ ويحضر بادارة من a —N‏ 
الاسكورييك ا طريقة السمل التالية. 


زن 50 ملغم من حامض الاسكورييك (+ 0.1 ملغم) » وانقله کہا ع۷ا 4زاږ هې 
الى دورق حجمي سعة 250- مللتر » ثم اضف 2 غم من حامض الاوكزاليك » واملاً 
بالماء الى العلامة. 

بعد اذابة المواد الصابة. احسب عيارية محلول حامض الاسكوربيك القياسي هذا 
(ملاحظة 4). 


بوساطة ماصة حجمية › انقل قطفات مقدارها 25 مللتر من علول حامض 
الاسكوربيك القياسي الى دوارق مخروطية سعة 250 - مللتر. بحب ان يحتوي كل دورق 
عل 5 مللتر من محلول K1%4‏ و2 مللتر من علول حامض الخليك %10 و 3 قطرات 
من ملول دليل النشأ (ملاحظة 5). خحفف بوساطة 30 مللتر من الماء» ثم سحح مع محلول 
dl NBS‏ ان تم ملاحظة اشارة نقطة النابة معقد النشا - اليود الاآزرى. 

احسب عبارية محلول ال 8S‏ (ملاحظة 4). 

بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفات مقدارها 5 مللتر عينة عصير البرتقال المرشح 
الى دوارق مخروطية سعة 250 - مللتر. وبحب ان يحتوي كل دورق على 5 مللتر من ر 
4<×» و2 مل من علول %10 حامض الخليك » و3 قطرات من لول دليل النشاء 
م حفف بوساطة 30 مللتر من الماء. سحح مع محلول N88‏ الى ان تتم ملاحظة اشارة 
نقطة النباية معد النشا- اليود الازرق (ملاحظة 6). 


سجل عدد ال ليغرامات من فيتامين ٤‏ لكل 100 مللتر من العصير 
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مالاحظات : 


>[ 


بمكن استعال انواع مختلفة من عصير البرتقال كعينات»› ولكن تستعمل حافظات 
p‌rservatives‏ ختلفة والي کن ان تور على بوتيتا. وي الحقيقة بعد تغير 
حتوى فبتامين € مع فترة الخزن مشروع بحث مفيد للطالب . يحب خرن عينات 
عصير البرتقال عند 10ء في حاويات بلاستيكية مختومة. 

يضاف حامض الاوكزاليك ٥0,.2۳40‏ :1 لتثبیت حامض الاسکوربیك › حیثٹ 
لايتأ كسد بالمواء خلال الترشيح. 

٤‏ حالة عدم اجراء التسحيح بسرعة › ازل العصير» واضف اليه كمية قليلة اخرى 
من مساعد المرشح 4اه ء٤1٤‏ . وجب ان يكون محلول المرشح ذي لون برتقالي فاتح 
وشفاف تماما. 


4- کبدیل هذا بمکن ان يعطي ترکیز حامض الاسكوربيك شکل ملیغرامات لکل مللتر. 


بعد ذلك کن ان يعطي ملول ال N85‏ على شکل ملليغرامات ي حامض 
الاسكوربيك لكل مللتر من N88‏ (حامض الاأسكوربيك كعيار حجمي ٤۲‏ )اا). 
لتحضير محلول دليل النشاء انظر الملاحظة 2 لطريقة العمل 29-3. 
سحح بسرعة لان العوامل الخترلة 5٤٣ععة‏ عداعں له ي العصير ستتفاعل بہطء 
مؤدية الى نقطة نهاية غير واضحة. 

٤‏ حالة استعال ر80 كأدة حافظة 1veاrv2 pese‏ فانه يتداخحل > ویعکن 
حجبه ed)عةnص‏ باضافة 1 مللر من 2 فورمالي 1,504 و 1 مللتر من 40 عغلول 
فورمالديميد ءل رطعلاaسآد]‏ الى كل قطفة مقدارها 5 مللر من عصير البرتقال 


المستعمل للتسحيح. 
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ان ررش ۰ 


طرائق عمل كيمياوية طيفية 
Spectrochermical Procedures‏ 


يتضمن هذا الفصل طراثق عمل لعدة تحليلات مطبافية ضوئبة فوق البنفسجية- 
مرئية والامتصاص الذري. (UV — Visible spectrophotometric and a0"ic‏ 
5 2 دioاsorpطه.‏ ويجحب على الطالب ان يستعرض المادة في الفصول 12ء 14 من 
الكتاب النظري الحعلقة بطراثق العمل الختبرية قبل اجراء هذه الطرائق. حيث تعطى بعض 
التعلمات العامة عن عمل المطباف الضولي spectrophotometer‏ ومطیاف الامتصاص 
الذري atomic absorbance spectro e۲‏ ولکن بجحب على الطلاب استشارة 
المدرس عن طرائى تشغبل الجهاز الخاص ي مختبرهم. 


بقة العمل 1-4: عمل جهاز المطياف الضوني 
Operation of a Spectrophotometer‏ 
اساسيات : تعتمد طرائق عمل جهاز المطياف الضولي على الموديل المتوفر ولكن تعتبر 
التعلات المعطاة ادناه لجھاز 20 Bausch and Lomb Spectro 1 1c‏ اوذ جب للا جھزة 
المطيافية الضوئية فوق البنفسجية- المرئية > ولكنها ليست للنوع الذي له جهاز مسح 


„Scanning type 
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اساسا » يتم احتيار الطول الموجي المناسب » وبعد ذلك يوضع الانموذج المقارن ي مر 

الضوء ٣۵۲م‏ اطعا » وشت الجهاز ليقراً %0 نقادیة 1٥8‏ ھransmi))a)‏ ( امتصاصة 

صفر) 0۲اه 2٥0‏ . ثم توضع العينة في مر الضوء » و تقرأً امتصاصيتها . 

توجبہات : مم کتابة هذه التوجہات بصورة خاصة لجهاز 20 عi«٠١]٤ءءم؟‏ الميين ي 

الشكل 10-13 من الكتاب النظري » لذلك استشر المدرس للتعلمات المناسبة لجهاز 

الطياف الضوي المتوفر لديك . 

1- اوصل الجهاز بالكهرباء » وانتظر 5 الى 10 دقائق لتسخين الجهاز. 

2- حدد الطول المىجي المطلوب للتحليل باستعال زر السيطرة على الطول لوجي 
(ملاحظة 1) . 

3- ثبت ال جهاز ليقرأً ۸0 نفاذية بوساطة مسيطر التيار المظل . 

4- ضع الخلية 1ءء الحاوية على محلول الانموذج المقارن في حامل العينة › 
واغلق الغطاء . تأكد من تراصف العلامة الحفورة kعةص‏ أعطءاء على الخلية (او 
انبوبة الاختبار) مع الخط الموجود على حامل العينة . 

5- ثبت الجهاز ليقرأً %100 نفاذية (امتصاصية صفض) بوساطة زر مسبطر الضوء 
(مشت %100 ). 

6- اخرج علول الانموذج المقارن» وضع خلية حاوية على محلول العينة ي حامل 
العينة » بحيث تراصف كا ي حالة الاعوذج المقارن. 

7- اقرا وسجل الامتصاصية من الجهاز (ملاحظة 2) . 


ملاحظات : 

1- عند ظهور الطول الموجي احتاري المنطقة الحمراء ( > 600 نانومتر) يحب وضع 
المرشح الاحمر ٤1٤٤۲‏ لا (استشر مدرسك ) منم تداخل الرتبة الثانية الناتج من 
امحزز grating‏ . 

2- جحد بعض الطلاب انه من الاسهل قراءة النفاذية (المقياس الخطي ) دعا 
مء » ومن م تحويلها رياضيا الى الامتصاصية . 


بقة العمل 2-4 : تعيين ال N١‏ في الفولاذ (الأضافة القياسية) 
Determination of Mn in Stee] (Standard Addition )‏ 
اساسيات : تعد هذه الطريقة قديعة » الا انها لاتزال تجد استعالا واسع الانتشار بسبب 
بساطتها النسبية ودقتها العالية رعaإuءعج‏ طعنط ( ± الى %2 ). وتعتمد على محويل فلز 
المنغنيز في الفولاذ الى M«*‏ باذابة الفولاذ في ر80 » وبعد ذلك تكوين ايون 
الرمنكنات ( ,0" ) الشديد التلون بالاكسدة بوساطة فوق ايودات البوتاسيوم 


: 4- [1 حسب المعادلة‎ potassium periodate 
2Mn?* + SIO, + 9H,O 2 2MnO, + SIO, + 6H;O* ...4-1( 


بكون علول البرمنكنات مستقرا غاما في وجود زيادة من IO,‏ > حیث تنتج 
مکونات الفولاذ الاخرى القليلة الوانا متداخلة . يم قياس الامتصاصية عند 525 نانومتر» 
ويحجب التركيز العالي ۴١)111((‏ الموجود والذي بمكن ان يتداخل باضافة ,1,۴0 ليكون 
معقد فوسaات‏ |د iron phosphte complex‏ عدم اللون. ویمکن التعويض عن 
اا الاخرى الحتملة بعمل عينة من الفولاذ بدون معاملتما مم ,10 ۰ حیث 
تکون کا غوذجا مقارنا. إن المكونين الاخحريين الحتمل وجودهما في الفولاذ واللذين يتم 
اكسدتها بوساطة ,10 ٠»‏ وينتجان تداخلا في الامتصاصية هما الكروم صانصهءطء 
والسيريوم ”ا٣ء‏ . يحب استعال طريقة العمل 3-4 عند وجود كميات كبيرة من ۲ا٣‏ 
(اء > »)M‏ ولحسن الحظ فإن ٤٠‏ ليس بالمكون الشائع في الفولاذ. 


کک استعال محاليل قياسية ل N١‏ لعمل منحي معایرة ٤۷۴٣ء‏ ده ناهءزاله » الذي من 
خلاله بمكن تعيين النسبة المئوية ل ١‏ الا انه من الحتمل الحصول على دقة عالية 
باستع‌ال طر َة الاضافة القياسية ل0 طاعص "ەadditi0 standard‏ ›» الى يوصى با هنا 
لاا تعوض عن تأثيرات مكونات الحلول كاء۴؟ء ×نإ٤ه‏ (انظر الفصل 14) . 
توجیپات : زن عینات من الفولاذ مقدارها 0.5 غم ( + 1ملغم) (ملاحظة 1) وانقلها 
الى بيكرات سعة 250- مللر » م اضف 50 مللتر من 4 فورمالي 8[N0,‏ » وسخن بلطف 
لعدة دقائق مع ابقاء البيكر مغطى بزجاجة ساعة الى ان تذوب العينة . اضف بعناية 1 غم 
من بيروکسو نايبر يتات الامونيوم 1 ;0ر8 ڊ), ammonium peroxodisulfte [(N‏ « 


م / ١١‏ الكيمياء التحليلية المملي ۱۹۱ 


واغلي بلطف لمدة 10 الى 15 دقبقة زملاحظات 2 و3) » مم برد الى درجة حرارة الغرفة » و 
انقلها الى دورق حجمي سعة 100- مللتر. اشطف البيكر عدة مرات بالماء » واضف 
الغسول الى الدورق الحجمي › . خحفف الى العلامة بالماء. 

بوساطة ماصة حجمية » انقل ثلاث قطفات مقدارها 20 مللتر الى بيكرات سعة 
0- مللر. تستخدم احداها کأنغوذج مقارن والثانة لقياس امتصاصية العينة › والثالثة 
لقياس امتصاصية العينة زائدا الاضافة القياسية » م عامل كل منها حسب ال جدول الاي 


(ملاحظة 4) : 
H,PO,‏ (مل) Mn‏ القياسي KIO,‏ عم 
(مل) 
قطفة 2 (العينة) 5 0.00 0.4 
قطفة 3 (العينة + الاضافة ) 5 5.00 0.4 


اغلي كل ملول بلطف لمدة 5 دقائق » برد » م انقله کمیا الى دواری حجمه سعه 
50 - مللر. خحفف الى العلامة وقس امتصاصة المطفات 2 و 3 باستعال المطفة 1 
ا 

احسب النسبة المئوبة ل g Mn‏ الفولاد باستعال طر مةه اللاضافة المىاسبة كا هو 


ملاحظات : 

1- ان وزن العينة الموصى هذا مفيد لتراكيز المنغنيز 0.2 الى : ./ . استشر المدرس لمدى 
ارت المتوقع > وثبت وزن العينة اذا كان ذلك ضروربا. 

2- تؤكسد هذه الخطوة جميع الكاربون اموجود في الفولاذ. 
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اذا كان الحلول ورديا » او يحتوي على اوكسيد المنغدذيز القهوالي » اضف حوالي 
1 غم شر تکورقت الصوديوم NaHSO, sodium bisulfite‏ » وسخن 
لخمس دقائی اخحری . 

تعضير محلول (۸)11 <« القياسي : اذب 0.1 غم من (11) MN‏ ( ± 0.1 ملغم ) ف 
0 مللتر من .1N0,‏ واغلي بلطف لازالة اكاسيد النايروجرن» ومن م 
برد »> وانقله الى دورق حجمي سعة لر واحد. اشطف الوعاء جيدا» واضف 
الفسول الى الدورق الحجمي . خحفف الى العلامة »> واحسب عدد ال مليغرامات 
الملضبوطة من ١7‏ لکل مللر . 


يقة العمل 3-4 : تعيين ال N١‏ و ٣۲‏ في الفولاذ 


Determination of Mn and Cr in steel 


اساسيات : لقد تم الاشارة في طريقة العمل 2-4 الى ان التراكيز الكبيرة من ۲© 
بمكن ان تتداحل في التعيين المطيافي الضوني ل N١‏ في الفولاذ. كا هو مبين في 
الفصل 12 من الكتاب النظري » يمكن تقدير ١‏ من المكونات بعورة مبدئية ي 
حالة قياس الامتصاصية عند ١‏ في الاطوال الموجية . 


وقد استعملت هذه الوسيلة فى طريقة CryMn E RE‏ 
في الفولاذ. تتكون إلاصنlف‏ nllتصة gy MnO, absorbing species‏ 
0ر بالاكسدة بوساطة ,10 و ١0ر8‏ (تتحفز بوساطة (۸8)1 ۰ وتقاس 
الامتصاصية عند طولين موجيين 545 نانومتر (حساس اوا ل M۸0,‏ و440 
نانومتر (حساس اولا ل ا0رم) ). 

ويم بعد ذلك حل امجموعة التالية من المعادلاتث الانية كuا0عمها!uصاء‏ 
5 لتعيين كمية ال M١‏ و €۲ في عينة الفولاذ : 


Asas = Esas.un DPC un + Esas, DCcr, ...)4 - 


A440 = Esao0.n DPC un + Ess40.Cr bC, ...)4 - 3( 
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تقدر الثوابت 0ء باستعال عاليل قياسية . وبوساطة خلايا اسطوانية 
cuvettes‏ اindricaاcy‏ بقدر الناتج 0ء فقط › الا ان ذلك وماشابه هو 
الضروري حل e Cua‏ 
توجیپات : حضر 100 مللتر من کل من 0.01 فورمالي N۸0,‏ × و 0.1 فورمالي 
K0,‏ في 0.5 فورمالي 1,804 لاستع)ا ما في عمل منحنيات المعايرة . وبوساطة 
ماصة حجمية سعة 1 مللتر انقل قطفات مقدارها 2 و 3 و4 و مللتر من كل منها 
الى دوارق حجمية سعة -10١‏ مللتر. خحفف الى العلامة بوساطة 0.5 فورمالي 
10 » وامزجھا جیدا » م قس الامتصاصات عند 440 نانومتر و 545 نانومتر 
لكل من الحاليل العشرة . ومن ميل الرسم الباني للامتصاصية مقابل التركيز قدر 
اء ل M«‏ و € عند الطولين الموجيين . 


زن عینات من الفولاذ مقدارها 0.2 غم ( +± 0.3 ملغم) (ملاحظة 1) مم انقلها الى 
دوارق مخروطية سعة 250- مل . اضف 10 مللتر من الماء و 4 مللتر من ,80ر31 » واغلي 
بلطف في غرفة طرد البخار الى ان ينتهي الحلول تقريبا . اضف 2 الى 3 مللتر 8×0 » 
وسخن الى ان ينتهي الحلول » ثم بخرالى ان تحرج الاجحرة الكثيفة من ر50 ( ملاحظة 2) . 
برد » واضف الى کل مہا وحسب التسلسل الاي » 5 ملار من ,50ر81 › 5 مللتر من 
H5‏ »2 مللتر من 0.1 عياري ,0 چ4 و60 مللر من لاء . م اضف 2 غم من 
)NH 50‏ وحرك الدورق الى ان پذوب الملح كله. سخن الى الغليان» وابقها عند 
الغليان لمدة 5 دقائق » مم برد الى درجة حرارة الغرفة » وانقل كميا الى دورق حجمى سعة 
0 - مللتر. بعد ذلك خفف بالماء الى العلامة. ۰ 

قس الامتصاصية عند 440نانومتر و 545 نانومار باستعال 0.5 فورمالي 180 
كاموذج مقارن . وبوساطة المعادلات 4-2 و 43 . 
احسب النسبة المخوية ل M١‏ و إ٤‏ في عينة الفولاد. 


ملاحظات ۰ 
1 - ان وزن العينة الموصى به كاف للعينات الحاوية على 0.2 الى 0.8 10% و5 الى 


Cr %20‏ . استشر المدرس لدی الرکیب المتوقع »> وثبت وزن العبنة ادا كان ذلك 


ضروربا. 
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2 - ان ابه مادة صلبة تظهر عند هذه النقطة تذاب ثانية في الخطوة التالىة . 


بقة العمل 4 -4 : تعيين الكلوكوز في مصل الدم 
Determination of glucose in blood serum‏ 


اساسیات : بم تعيين متغيرات كإ٤أ٤"ه4۲م‏ عديدة ي مصل الدم ر 9 ي الحتبرات 
السريربة 4115ء1« :اء بوساطة طرائق عمل مطيافية ضوئية . ومن احد هذه المتغيرات هو 
تعيين الكلو ركوز المبي على تفاعله م امينات اروماتية وة primary aromatic anin€S‏ 
في حامض الخليك الثلجي . فنى طريقة العمل الموضحة هنا يستخدم المعقد الازرق - 
اللاحضر المتكون مع اورثو- تولیدين ٤"1لاںاه)ا-ه‏ (مبين في االمعادلة 4-4) : 

(4-4) 


CH, e 
0 NH, رہ ۸ے‎ 
CH,OH—(CHOH)— C z+ CH,OH—(CHOH)—C 
2 ( )4 +4 u € 2 ( (a `H CH, 


يتم تحضر منحني المعايرة بوساطة اليل الكلوكوز القباسية » وتعامل امتصاصية عينة 
الدم بالطريقة نفسها لقياس الحاليل القياسية بالضبط . ومن الامتصاصية بعكن بعد ذلك 
قراءة مستوى الكلوكوز في الدم مباشرة من منحي المعابرة . 
توجیہات : انقل 10 مللتر من کاشف اورئو- توليدين(ملاحظة 1)ال كل من انابيب 
الاحتبار الانية (4 لحاليل المعايرة القياسية و 3 لعينات الدم وواحدة للنموذج المقارن) › 
وغطها بوساطة غشاء واي parafilm M )M Eggi‏ (. 
انقل 0.1 مللتر من محاليل المعايرة القياسية (ملاحظة 2) »> وقطفات مقدارها 0.1 مللتر من 
عينة الدم (ملاحظة 3) و 0.1 مللتر من الماء الى انابيب الاختبار المناسبة باستمال ماصة 
صıiرة lambda pipet‏ « غطما مرة ثانية بالغشاء الواي » وامزجها جداً. 

ضع الانابيب ي ماء مغلي لمدة 7.5 دقيقة بالضبط » م برد بسرعة ي ماء مثلج لمدة 
دقيشتين . اخحرجها من الماء المحلج »> وانتظر لمدة 5 دقائتق ثم اقرا الامتصاصية عند 630 
نانومتر مقابل الموذج المقارن . 
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حضر منحني المعايرة برسم امتصاصية الحاليل القياسية مقابل عدد الليغرامات لكل 
0 مللتر» م اقرا تركيز كلوكوز عينات الدم من منحني المعايرة . سجل عدد مليغرامات 
الكلوكوز لكل 100 مللتر من عينة الدم . 
ملاحظات : ٠‏ 
1 - حضیر کاشف اورئو- نولیدین : اذب 12 مللتر من اورثو- تولیدین في 188 مللتر 
من حامض الخليك الثلجي › اضف 0.5 غم من الثایویوریا 4٤إںهذط).‏ 
تحذير: ان هذا الكاشف مرق الجلد » فيجب غسله مباشرة . 
2 - تحضر حاليل المعايرة القياسية : يتم تحعضير محلول الكلوكوز الام الحاوي على 1000 
ملغم لکل 0 مللتر باذابة 1.00 غم من الكلوكوز في الماء » ويحخفف الى 100 مللتر 
٤‏ دورف چ ی 
بعد ذلك تحضر اربعة محاليل قياسية باستعال محلول الام . 
0 ملغم / 100 مللتر: بحفف 5 مللتر من محلول الام الى 100 مللتر 


10٩‏ ملغم / 100 مللتر : بحفف 10 مللتر من محلول الام الى 100 مللتر. 

0 ملم / 100 مللتر : يحفف 20 مللتر من محلول الام الى 100 مللتر. 

0 ملغم / 100 مللتر : يبحفف 30 مللتر من محلول الام الى 100 مللتر. 

نتوفر عينات مصل الدم الجفف التجارية » مع قي تحليلية لمكونات الدم العديدة. 

ويرجع مصل الدم ثانية باضافة 5 مللتر من الماء الى قنينة العينة . وجب ان يشتمل 
التقرير على رقم للعينة . تحذير: يحب سحب الدم كله بوساطة اشخاص ذي اخحتصاصات 
طبية فقط . 


طربقة العمل 4 -5 : تعیین ال ۶ في مصل الدم 

Determination of P in blood Serum 
اساسيات : تعيين مكونات عديده ي مصل الدم روتينيا في الختبرات السريرية بوساطة‎ 
وع ,مطاف فة ون اح هده لكات هر هن ال رر ال عي‎ 
1olybdate 101 المي على تفاعله مح ايبون المولدات‎ inorganic PHGSPhOS 
z H,PMoر,0„,‎ heteropoly acid سنlجتم )لتكوين حامض متعدد غر‎ 500, ( 
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معاملة الحامض المتعدد غير المتجانس مع عامل مختزل ۲٥41٥18 48٩٤‏ یتکون معقد 
ازرق متعدد غیر متجانس ×عامصہ٥c‏ عں1ط راممہ۲م)eط‏ شدید اللون. وھذا مثال على 
صنف کيمیاوي ءع1ءعمء 1ڃءاص ع1٤‏ حاوي على عنصر جحالة تا كسدية خحليطة "xed‏ 
Mo (V) , Mo (V1) oxidation state‏ . وکشیراً ماتکون مثل هذه الاصناف شديدة 
اللون . ان العامل الختزل المستعمل في طريقة العمل هذه هو حامض 1 - امينو- 2- 
نفثول — 4— سdوıigك (1_amino —~2— naphthol —4 — sulfo nicacid‏ 


یم تحضير منحني المعايرة بوساطة محاليل الفسفور القياسية » وتقاس امتصاصية عينة 
الدم المعاملة بالضبط بنفس طريقة الحاليل القياسية . ومن الامتصاصية بمكن قراءة 
مستوی الفسفور ي عة الدم مباشرة من منحي المعايرة . 


توجىپات : تتكون طربقة العمل من خطوات عديدة (ادناه من 1 الى 7) »› والي يحب ان 
مجرى حسب التسلسل الموصوف لكلا من الحاليل القياسية وعينات الدم . وبحب تحضير 
الكواشف كافة قبل البدء بالعمل (ملاحظة 1) 


1 - بوساطة ماصة مماسة مام عمنعایهعص انقل 9 مللتر من 10 % حامض ثلاني 
کلوروخحلیك trichloroacetic acid‏ الى انبوية طرد مركزي . وبوساطة ماصة حجمية 
تقل 1 مللتر من عينة المصل (ملاحظة 2) الى انبوبة الطرد المركزي » بين تحر 
ات 

3 - انتظرلدة 5 دقائق » ثم اطرد مركزياً لمدة 5 دقائق . 

4 - الى مجموعة من الدوارق الحجمية سعة 25 - مللتر اضف المواد الاتية . 
0 مللتر من المصل الطاي supernatant serum‏ من الخطوة 3 او محلول قیاسي 
للفسفور (ملاحظة 3) اوالماء (الانموذج المقارن). 
5 مللتر من 10 حامض ثلاني كلوروخليك مزوج بالتحريك بلطف . 
5 مللر من كاشف حامض الولييديك c1d re421‏ ybdicاmo‏ (ملحظة 4) 
1.25 1 مللتر من کاشف حامض امينو نفثول سلفونِك APRHOIAPREROLEUHORIE‏ 
acid‏ (ملاحظة 5) م خحفف الى العلامة بالماء» وامزج تماما . 


1¥ 
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انقل الى انبوبة طرد مركزي » واطرد مركزيا لمدة 10 دقائق . 

انقل السائل الطاي الى خلية » وقس الامتصاصية عند 660 نانوميتر مقابل الا عوذج 
المقارن . 

حضر منحني المعايرة للامتصاصية مقابل مليغرامات الفسفور لكل 100 مللتر من 
انصل (تذكر بان طريقة اأحمل تتطلب 1 مللتر فقط من المصل)»وهذه هي الطريمة 
المالوفة لتسجیل نتائج ليل الدم. 


ملا حظات :۰ 


—- 1 
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لاهية الوقت وحفافا على الكواشف› بيوصى باجراء التحليل على شكل فرق › 
تتكون كل فرقة من ثلاثة او أربعة طلاب . ويعكن تحضير مجموعة واحدة من 
الكواشف ومنحني قياسي واحد » وان كل طالب بمكن ان يحلل 1 مللتر من عينة 
مل الم 

يسجل كل طالب القيمة الي قدرها للعينة (ليست القيمة الوسطية للمجموعة) › 
ولكن بمكن للطالب استمال الق الاحرى للمجموعة لتسجيل ضبط الطريقة 


.„ precision 


تتوفر عينات مصل الدم امجفف التجارية › مع قم محليلية لمتغيرات الدم العديدة . 
يسترجع مصل الدم ثانية باضافة 5 مللتر من الماء الى قنينة العينة . وبحب ان يشتمل 
التقرير على رقم العينة . 

حذير: بحب سحب الدم كله . بوساطة اشخاص ذي اختصاصات طبية فقط . 
تحضر محاليل الفسفور القياسية : حضر 500 مللتر من محلول أم حاوي على 10 ملغم 
من م في 0.05 فورمالي .1:50 باستع‌ال .3:۲0 . وښحتوي هذا الحلول على 00.2 
ملغم / لتر من ۴:استعمل قطفات مقدارها ,1و 2 و 3 و4 و 5 مللتر من ملول الام 
هذاء وحفف الى 10 مللتر بوساطة 10 % حامض ثلاني كلوروخحليك »› ثم امزح 
جيدا وابدا مباشرة بالخطوة 4 . 

ضير كاشف حامض الولبيديك : اضف 9 مللتر من ,1,80 الى 30 مللتر من 
0 برد» م اذب 2.4 غم من مولبيدات الاسونيوم 


100 مللتر من الماء » وامزج الحلولين وحفف الى‎ 0 q ammonium molybdate 
مللر.‎ 

5 - ضير كاشف حامض امينو نفثول سلفونيك : اذب 6 غم من N4150‏ و100 
ملغم من ,۸380 ي 0 مللتر من الماء ء a E SL‏ 1 - امينو 
-2 - نفثول - 4- سلفونيك » مم حركه تاما. سد الدورق وحرك الحلول » وانتظر 
ليستقر اي متبقي موجود (لاترشح) › مم اخحزن ي قنينة زجاجبة قهوائية . 


بقة الغمل 4 -6 : تعيین ال ۴١‏ في ماء الشرب 
Determination of Fe in Drinking Water‏ 


اساسيات : بمكن تعيين ملوثات عديدة في انواع مختلفة من عينات الماء بطريقة مطيافية 
ضوئية » ومن هذه الملوثات هو الحديد . بالرغم من سهولة تعيين الحديد من الماء الملوث 
الحاوي على > 1 جزء من ال ليون (ملغم/ لتر) من الحديد فان التنظمات الفيدرالية 
56 21ا۴ede‏ قد حددت مستوی الحدید ب < 1 جزء من ال ليون لياه الشرب › 
لذلك يحب تكوين معقد شديد اللون لتقدير الحديد » ومن الضروري تنظيف الاجهزة لمنع 
احطاء التعيين الايجابية الي تحدث بسبب التلوث . 


ان احد معقدات الحديد المستعملة بصورة واسعة هو معقد الحديد )(11)-اورثو- 
فينانەرولین iron )11(-0 -phenanthr0111€e‏ البرتقالی - الاحمر. وکا ي اکر 
التفاعلات تكوين المعقدات ك«0ذاءةءء 0١‏ زاة×عامصهC‏ يجب ان يتنافس ايون الفلز مع 
1,0٠‏ بلذلك لايتكون المعقد في الحاليل الحامضية القوية . ومن ناحية اخحرى فنى الحاليل 
القاعدية یکون عدد من مرکبات الفلز (هیدروکسید والفوسفات والکاربونات واخری 
مشامهة) غير ذائبة ويعكن ان تترسب . وهذه الاسباب فان التوجمات هنا تدعوالى لول 
حامضي ضعيف (۳م =3 الى 4) لتکوین معقد الحدید (11) - اورثو- فینانٹرولين. 


وني اکثر الاحیان یوجد الحدید بشکل (111) ۴۲ في عينات الماء ‏ لذلك بجحب اختزاله 
ال ۲ بل القاس و لك ق هت الات اا جر ل ا 
hydroxylamine‏ . وکن ایضا استعال هیدروکینون ۸0نا ۹٥۲ل‏ رط کعامل مختزل . 
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وني حالة وجود زيادة من العامل الختزل» فان معقد ال (11) ۴١‏ يكون مستقراً تماما . 
بمكن استعال طريقة عمل مشاببة لتعيين ال ۴١‏ ي مصل الدم. 


توجيهات : بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفة مقدارها 5 مللتر من محلول الحديد القياسي 
(ملاحظة 1) الى بیکر» واضف قطرة من بروموفینول الازرق عںاط ۸۵1ع1مp‏ ٥ظ‏ . ٤‏ 
اضف علول 25 % سترات الصوديوم ع4٣٣‏ صدذلهS‏ قطرة فقطرة الى ان يصل 
الدليل الى لونه الانتقالي . 


یکن اهمال هذه العينة من الحديد . لاحظ الحجم اللازم » واحسب حجم السترات 
اللازم لكل مللتر من علول الحديد القياسي . 

الان انقل قطفات مقدارها 1 و 2 و5 و10 مللتر من علول - الحديد القياسى الى 
ا ا 00ت لر وا م ات وة اف ا ار غدل 
هيدروكسيل امین (ملاحظة 2) » و3 مللتر من محلول اورثو- فبنانعرولين (ملاحظة 3) › 
والكية المناسبة من محلول السترات التي تم تقديرها اعلاه . اتركها لمدة 5 دقائق » ثم خفف 
الى العامة . حضر اموذجا مقارناً بالطريقة نفسها بدون محلول الحديد القياسي وعلول 
السترات . 


انقل الحاليل القياسية والانموذج المقارن الى خلايا نظيفة (ملاحظة 4) وقس 
امتصاصية اليل الحديد القياسية مقابل الفوذج المقارن عند 510 نانومتر. حضر منحني 
معايرة برسم الامتصاصية مقابل ال مليغرامات من ۴۲ . 


بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفة مقدارها 10 مللتر من عينة ماء الشرب الى بيكر» 
واضف قطرة من بروموفينول الازرق › اضف اما 25 % سترات الصوديوم (اذا کانت 
عينة الماء حامضية) » او اكثر ملانمة 0.1 فورمالي 1504 (اذا كانت عينة الماء اعلى من 
1م =4) قطرة فقطرة الى ان يصل الدليل الى لونه الانتقالي . ترمى هذه العينة ولكن يتم 
ملاحظة الحجم اللازم ويحسب الحجم اللازم لكل مللتر من العينة . 

والان انقل بوساطة ماصة حجمية قطفة مقدارها 50 مللتر من عينه ماء الشرب 
(ملاحظة 5) الى دورق حجمي سعة 100 - مللترء ثم اضف 1 مللتر من محلول 
هیدروکسیل امین » و 3 مللتر من لول - اورٹو- فینا نرولین » وثبت ال ٣م‏ کا تم 


تمديرها اعلاه . اتركها لمدة 5 دقائی م خحمف الى العلامة. 
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انقل العينة الى خلية نظيفة »> وقس الامنصاصية مقابل الفوذج المقارن المستعمل 
اعلاه . ومن منحني المعايرة اقرا عدد مليغرامات الحديد في القطفة المستعملة. 


اعد القطفات الاضافية من العينة » وثبت الحجم حيث تقع الامتصاصية في المدى 
سجل اجزاء لكل مليون (مليغرامات لكل ل) من الحديد في عينة الماء 


ملاحظات ۰ 


1 - تحضير حلول الحديد القياسي : اذب 356 ملغم من كبريتات الحديدوز الامونيا كي 
Ferrous ammonium sulfate FeSO,(NH,) SO,. 6H,O‏ „ وانaلھا‏ الى دورق 
حجمي سعة 500 مللتر. ادبا ي. 100 مللتر من ا لاء اللناوي. على 1 مللر من 6 
فورمالي .83,80 »› وخحفف الى العلامة »› . امزجه تماما . 

2 - تحضیر حلول هیدروکسیل امین : اذب 10 غم من هیدروکلورید هیدروکسیل امین 
hydroxylamine hydrochloride H,NOH. HCI‏ ¢ 100 مللتر من لاء »› 
وثبت ال ۳م الى 4.5 بوساطة سترات الصوديوم . 

3 - محضير حلول اورئو- فینا نثرولین : اذب 0.3 غم من اورثو- فينا نثرولين احادي 
اء monohydrate‏ ي 0 مللتر من الاء »> واخزنه في الظلام . اهمل الحلول 
عندما یصبح ملونا . 

4 - بسبب حساسية الطريقة » تكون الزجاجيات الوسخة هي المصدر الاولي للخطاء 
لذلك يوصی بتنقيع الزجاجيات كافة في 5 فورمالي N0,‏ لمدة ساعة او ساعتين 
يتبعه شطفها بالماء المقطر لمرات عدة . وقبل ملا الخلايا حب شطفها مرتين او ثلاث 
بوساطة الحلول المراد قياسة . 

5 - باتباع هذه التعلہات یفترض ان یکون ترکیز ال ۴۴ حوالي جزء واحد من ال ليون او 
اقل . وني حالة كون مدى الركيب المتوقع اعلى بكثير استعمل قطفة اصغر. 
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طريقة العمل 7-4 : تعيين ال 1١0,‏ في ماء المطر 


Determination of HNO, in Rain water 


اساسيات : يحتوي ماء المطر على كميات ضثيلة من trace amour)‏ من ال لوثات › 
وخاصة ,80ر8 و ر8R[N0‏ » حيث يعدان من المساهمين الاوليين ۷ا٣‏ !ام 
ا1ا للمطر الحامضي "هع عه . ان احدى الطرائى لتعيين النرات 
ااام ي الماء مبنية على اختزال النترات الى النتربت مااعاام (رN0)‏ عند 
pH‏ =10 بوساطة عمود مختزل ادوم Cadmium reductor column‏ (مشابە 
مختزل جونس) بعد ذلك تعاني النتريت تفاعلات خاصة وعالية الحساسية مع صيغة الازو 
5 عص z0 dye r‏ » والتی تؤدي الى تكوين اصناف شديدة اللون. 
يعكن استعال طريقة العمل الاساسية هذه لتعيين النترات في ماء البحر. 


توجممات : اضف عدة بلورات من ر80رهة" الى عينة الماء (ملاحظة 1) لتثبيت ال ۴م 
غد جرال 10 4-واقل كما قطفة مقدارها 10 ار من عت الاد ال عرد مرل 
الكادميوم الىلغم Cadmium amalgam reductor coluı nn‏ ( ملا حظة 2) . امح 
للعينة للسريان خلال العمود› واجمم المراح ي دورق حجمي سعة 25 - مللر» ٤‏ 
اغسل العمود بوساطة خحمسة اجزاء من الماء الممطر (ركل جزء 2 مللتر) . ي حالة توفر عينة 
كافية اعمل عينات مكررة . 


بوساطة طريفة العمل اعلاه » اخحتزل قطفات مقدارها 10 مللر من عاليل النرات 
القياسية (ملاحظة 3) حاوبة على 0.5 و 1.0 و 1.5 جزء لكل مليون (مايكروغرام / مل) 
من ,۸0. ثم حضر انموذجا مقارنا باستعال قطفة مقدارها 10 مللتر من الماء المقطر. 

اضف 1 مللر من كاشف حامض السلفانيليك لاه ااإوة؟اSu‏ (ملاحظة 4) الى 
کل منہاء وامزجها جیدا. وبعد ثلاث دقائق » اضف 1 مللتر من کاشف هیدروکلورید - 
N‏ - (1- نفثیل( - اثیلین N- (1-naphthyl)-ethylenediamine jal lû‏ 
hydrochloride‏ (ملاحظة 5) » امزجها » وغطيما واتركها لمدة 20 دقمة ليظهر اللون. 
خفف الى العلامة» وامزجها تماما » ثم انقلها الى خلية نظيفة »> وقس الامتصاصية عند 
5 نانوميتر مقابل الانموذج المقارن . 
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حضر منحني معايرة برسم الامتصاصية مقابل المايكروغرامات من N0,‏ وقدر كمية 


النترات في عينة ماء المطر. م سجل اجزاء لکل ملیون (مایکروغرامات لکل مللتری من 
N0,‏ ي العينة . 


ملاحظات : 


.1 


بعكن جمع عينات ماء المطر بوضع فع ذي قطر 4 انجات ني قنينة سعة200 مللتر. 
ان هطول المطر > 0-2 إنج يؤدي الى جمع > 20 مللر من العينة » وهذا كاف 
لطريقة العمل . ويجب ان تكون قنينة الجمع > 18 إنج اعلى من سطح الارض لمنع 
جمع المطر المناثر» وجب ايضا وضعها في مكان مفتوح خارج البنايات والشوارع 
والاشجار. وني حالة ترك القنينة حارجاً يجب تنظيفها كل يوم لمنع تجمع الاوساخ 
والحشرات التي بمكن ان تؤدي الى الحطاء محددة. 

بمكن عمل عمود مختزل الكادميوم المملغم كا هو مبين في الشكل 8-11 من 
الكتاب النظري بالنسبة لعمود مختزل جونس . بحب ادخحال سدادة من الصوف 
الزجاجي في القاع ومن مم يحشى العمود جيدا بالكادميوم الممزوج بالزئبق باضافة 
اجزاء صغيرة في كل مرة » مع ضرب العمود بلطف . 

يحضر الكادميوم الممزوج بالزثبق من مسحوق الكادميوم واسع الشبيكات -؟۴إaهء‏ 
طيعص او من برادة الكادميوم وتصنع ببرد اصابع الكادميرم صله )ناء 
بوساطة مبرد قاطم خحشن . 

(تحذير: بعتبر الكادميوم سام . فالبس قفازات ويفضل استعال حاجب للتنفس 
عند اجراء البرد) . انقل حوالي 10 مللتر من المسحوق اوالبرادة الى دورق مخروطي 
سعة 125- مللتر» واغسل بالاسيتون ١‏ ٥!اءءهلازالة‏ الدهن . اشطف جیداً بالماء 
المقطرء ثم غطها بوساطة 75 مللتر من ملول %0.5 ٫ا€ع1‏ » وحرك بين فترة 
واحرى لدة 10 دقائى . 

افصل بالسكب ۲١هءعل‏ ملول ال را82€ » واغسل لمرات عدة بالماء المقطرالى ان 
بضبخ الغبنؤل صافياً» ثم اخحزن تحت الاء لحين الاستعال . 

اغسل العمود جيدا بالماء » ولاتدعه ابدا بحن وان معدل السريان المناسب هو 
حوالي 1 مللتر/ دقيقة . 
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3. تحضير محاليل النترات القياسية : يحضر محلول ام حاوي على 1000 جزء لكل مليون 
من N0,‏ باذابة 163 ملغم من N0,‏ × الجاف في الماء » ويفف الى 100 مللتر 
في دورق حجمي . تحضر الحاليل التي يتم العمل بها في طربقة العمل بتخفيف 
عحلول الام القياسى » وبحب اضافة عدة مليغرامات من N٥0,‏ الى كل علول 
لتثبيت ال 1٨م‏ الى حوالي 10 . لامحاول ان تحزن الحاليل القياسية لفترة طويلة من 
الزمن . 

4- حضير كاشف حامض السلفانليك : اذب 1 غم من حامض السلفانيليك في 80 
مللر من الماء الساحن » واضف 10 مللتر من ا٣1‏ وخحفف الى 100 مللتر. 

5. تحضير هیدروکلورید × -(1- نفثيل) - اثيلين ثنالي امین : 
اذب 0.1 غم من الكاشف (214€1 )C H, N HCH; N8.‏ ي 50 مللتر من ا لاء 
زائدا 5 مللتر من 1 فورمالي 1٤1‏ . م رشح في قنينة حجمية سعة 100- مللتر› 
وخفف الى العلامة واخزن في قنينة قهوائية . 


بقة العمل 4- 8 : تعن النتربت في اللحم 

Determination of Nitrite in Meat 
0d 1u 011۳ء ونرات الصودیوم‎ "1)۲٤ اساسیات : يستعمل نريت الصودیوم‎ 
بصورة واسعة كمثبتات للون وكمواد حافظة ي نواتج اللحم » مثل مقانق‎ ٤6 
sماءءل‎ 12" فرانکفورت ۴۲۸۲۲۴۲5 والسجق 4١عها0ط » وفخذ الخنزير المتبل‎ 
والسلمون المعرض للدخان ١0٣1ء لع )0٣ء . ومن خحلال‎ » Vi 17ع‎ S2 ومقانی فينا 8ع‎ 
تفاعل النتريت مع الامینات الى تتكون في اللحم بصورة طبيعية تنولد امينات النايتروزو‎ 
.إن النترات بالمستو بات المستعملة‎ Carcinogenic nilrosaminعs‎ - المسببة للسرطان‎ 
لاتعتبر ضارة » الا انها حكن ان تتحول الى النتريت . وقد سمحت التنظمات الموجودة‎ 
لكل كيلوغرام من اللحم ) الى‎ N0, باضافة 200 جزء لكل مليون (مليغرامات من‎ 
اللحم » الا انه يكن اختزال هذه الكية بصورة واضحة في المستقبل » لذلك اصبح تعيين‎ 
. enviromental COnCern ةiıll‎ aan النتريت ي اللحم ليلا مها بالنسية‎ 
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إن الطريقة التحليلية الموضحة هنا مشابهة عاما لطريفة العمل 7-4 حيث تم تعيين 
النترات بالاختزال الى النتريت » يتبعه تكوين صبغة ازو مع حامض السلفانيليك و -١‏ 
(1- نفثیل ) - الین ثناني امین . 


توجيات : نقع في لاط مل١عاط‏ عينة من اللحم مقدارها 20 غم (ملاحظة 1) 
بوساطة 70 مللتر من الماء المقطر الساحن وك مللتر من منظم الحامظية 1ا©,N1‏ ( ملاحظة 
2) . اسكب المزيج في بيكر» واشطف الخلاط بالماء المقطر الساخن » واضف الغسول 
الى المستخلص ٤۲4)×ع‏ . 


رشح المزيج خلال فاش يستخدم لترشيح الجبن ذاهاءعيعءطء لازالة المادة 
الخشنة » ثم رشح تحت التفريغ (اهوائي ) 10١‏ ۲4٤ا[؟‏ «ساءة۷ خلال قمع ترشيح حاوي 
على طبقة من السيليت ااه):انقل المستخلص الى بيكر سعة 600- مللتر وسخن الى 
0م وثبت ال p۴‏ الى 6 ± 0.5 (ملاحظة 3) باستعال ملول مشبع من کبربتات 
الالمنيوم البوتاسيوم ع)4اناء aluminum‏ 0tassiumم‏ . برد الى درجة حرارة الغرفة › 
واسمح للادة العالقة بالتجمم ٤‏ رشح ثانية بالتفريخ ماع . إنقل الراشح كمیا الى 
دورق حجمي سعة 250- مللتر وحفف الى العلامة بالماء. 


اضف 1 مللثر من العينة المستخلصة (ماصة حجمية ) او لول قياسي (ملاحظة 
4) » اوالانموذج المقارن (ملاحظة 5) الى 10 مللتر من الكاشف اللوي ٣)ع"‏ :0۲اه 
e1عهمr‏ (ملاحظة 6)» وبعد المزج اتركه لمدة 15 دقيمة ليثبت اللون. قس 
الامتصاصية عند 505 نانومتر مقابل الاعوذج المقارن. 


حضر منحني معايرة برسم الامتصاصية مقابل مايكروغرامات ال N3 N0‏ للمحاليل 
القياسية > تم قدر مايكروغرامات ال N4۸10:‏ في مستخلص اللحم. سجل 


ملاحظات ۰ 
م غير حاوي على النتريت . تكون الاسترجاعية ۲٥٥٥۷٤۲‏ حوالي %82 باتباع 
هذه الطريقة للمستخلصات الحاوية على > 4 اجزاء لكل مليون منN.3N0‏ . 
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تحضير منظم الحامضية N1,٣1‏ : اضف 20 مللتر من ۲1٣1‏ الى 500 مللتر من 
الماء» م اضف 50 مللتر من N۲١,‏ المركزة › وحفف الى لتر واحد بالماء. 

کک استعال ورقة اڵ 4٣م‏ الدالةَ indicating مH paper‏ لضبط دلك . 

تحضر الحاليل القياسية من علول أم حاوي عل 200 ملغم من N0‏ لكل لر 
من الماء . تحضر الحاليل القياسية الحاوية على 2 الى 20 مايكروغرام / مللتر (ملغم / 
لر) بتخفيف الام بوساطة الماء. 

تحعضير الكاشف اللوني : اذب 5 غم من حامض السلفانيليك ي 140 مللر من 
حامض الخليك الثلجي › وحفف بوساطة 800 مللتر من الماء > م اضف 20 ملغم 
من - (1- نفثيل) - اثيلين ثناني امين » وخحفف الى لتر واحد بالماء. 


يقة العمل 9-4 : تعيين الفوسفات في النظفات 
Determination of Phos phate in Detergents‏ 


اساسيات : تحتوي اكل المنظفات على بعض الاشكال من الفوسفات كادة مقوية 


اط » المادة الي تكون معقدات مع ٩4”*‏ و *عM‏ الموجودة في الماء العسر 
hard wate‏ » وكذلك تسمح للمنظف بالعمل . محتوي منظفات الغسل الشائعة 


احیانا على اکثر من 40 ثلاني متعدد فوسفات الصودیوم )N3۴,0,,(‏ »01ء 


yPhosphاtripoوذلك‏ على الرغم من ان القلى على البيئة قد ادى الى تقليل 
عام في مستويات الفوسفات في المنظفات بسبب الكية الزائدة من الفوسفات في 
مجهزات للماء . 

يتضمن التعيين المطياني الضوي للفوسفات على تكوين حامض متعدد غير 
متجانس مثل حامض فوسفوموليبدıيك phosphomolybdic acid‏ 
H1, PM 0,04‏ » الذي هو الاساس في تعیین ال ۶ في الدم في طريقة العمل 54 . 
في هذه الطريقة يتكون حامض متعدد غير متجانس يلف قليلا عن الحامض 
المذکور اعلاہ « وهر حامض فوسفوفنادوموlيدıك phosphovanadomolybdic‏ 
2٩۵‏ الذي بمعتص با فيه الكفاية ليقاس مباشرة بدون احتزال الى متعدد غير 
متجانس ازرق عاط رام ١٤ط‏ وكا تم ذلك في طريقة العمل 5-4 . 


تحتاج هذه الطريقة الى ان يكون صنف الفوسفات بشكل ,“1,۴0 
(يعتمد مدى اضافة البروتون 1٣٠١م‏ على ال ٢#م)‏ قبل تكوين الحامض 
المحعدد غير المتجانس . لذلك مجحب ان يتحلل متعدد الفوسفات polyphosphate‏ 
المىجود اعتياديا ي الظطف ي علول حامضى كأ هو مبين في المعادلة 4-5 : 


ڪر ا کو 
P,0,, + 2H0 2 2HPO, + HPO, ..)4-5(‏ 


توجیہات : انقل عینات مقدارها 1 غم ( + 1 ملغم ) في عينة المنظف الى دوارق 
مدورة القعر round -bott0om [asks‏ سعة 100 مللتر» وکل دورق متصل 
عكثف (ملاحظة )١‏ . اضف قطرة او قطرتين من كاشف مضاد الرغوة 
antifoaming reagent‏ ( ملا حظة 2) » م اضف بعنایة 25 مللتر من 1.7 فورمالي 
H0,‏ . اضف حجر غلیان boiling stone‏ لنم التناثر» واغلي بلطف لمدة ثلاثين 
دقيقة › وابي الحجم ابتا تقريبا باضافة الماء اذا كان ذلك ضروريا. برد وانقل 
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مضصاد الرغوة »> وخحفف الى الحجم با لاء (ملاحظة 3). 
بوساطة ماصة حجمية » انقل 2 مللتر من ملول الفوسفات (ملاحظة 4) الى 
دورق حجمي سعة 100 - مللتر» وخحفف الى الحجم بالماء. 


إنقل 10 مللر من ملول الفوسفات الحفف › او الحلول القياسي (ملاحظة 5) › او 
الاعوذج المقارن (ملاحظة 6) الى بيكر» واضف 5 مللتر من ملول فنادوموليبدات 
الامونيوم ammonium vandomoاy bda‏ ( ملاحظة 7) . حرك الى ان عتزج جیدا› 
وانتظر لمدة اربع الى نان دقائى لظهور اللون » ثم قس الامتصاصية عند 415 نانومتر مقابل 
الاعوذج المقارن. 


حضر منحني معايرة برسم الأمتصاصية مقابل تركيز الفوسفات (الفورمالية او عدد 
امليغرامات ل ۶١١‏ لكل مللتر من الحلول القياسي الحفف قبل اضافة كاشف 
فنادوموليبدات الامونيوم من منحني المعايرة.قدر تركبز الفوسفات في الحلول الحفف للمنظف 
الحلل . سجل النسبة المئوية للفوسفات وثلاني متعدد فوسفات الصودیوم ,0ر۸4۴ »› 
ويعرف كذلك ب 81۶۶ في عينة المنظف . 


م / ۱١‏ الكيمماء التحليلية العملي (VY‏ 


ملاحظات : 

1- ي حال عدم توفر دوارق مدورة القعرء فإنه بعكن استعال دوارق مخروطبة سعة 
5- مللتر بدلا منہا. 

2- بوصی باستعال مضاد الرغوة من Dow Corning % 30 Antifoam C gai‏ 
مستحلب السلیکون ہoزیاںuصe con‏ زاء , 

3- یکن ان یوجد بعض التغم فده[ او راسب في الدورق » الا ان ذلك 
لايتداخل بصورةواضحة مع فياس الامتصاصية . 

4- بيفضل استخدام قطفات اكبر عندما يحتوي المنظف على > 25 % ثلالي متعدد 
فوسفات الصوديوم. استشر مدرسك لمدى الركيب المتوقع . 

5- تحضر 1.00 × 107 فورمالي من حلول الفوسفات الام القياسي اذب 136.1 
ملغم من ,1,۴0 K‏ الجاف(°110م )ني لتر واحد من 0.1 % ہ0.5(۲180 مل من 
H0,‏ المركز لكل لتر) تحضر عاليل العمل القياسية الحاوية على 1و2و4 
و 6 ×“ 10 فورمالي من الفوسفات بتخفيف علول الام القيامي. تستعمل 
قطفة مقدارها 10 مللتر من كل هذه الحاليل لعمل منحني المعايرة. 

6- يتكون الاغوذج المقارن من 10 مللتر من الماء. 

7- ضير ملول فنادو موليبدات الامونيوم : اذب 1.0 غم من فادات الامونيوم 
ja NH,VO,ammonium vanadate‏ یج من 300 مللتر من الماءو200 مللتر من 
,HNOاضف‏ 40 غم من موليبدات الامونيوم 4120 (NH) M00».‏ ال 400 
مللتر من الماء . لاتذوب موليبدات الامونيوم كاملة عند هذه المرحلة » الا انها تذوب 
ي المرحلة التالية . 

امزج احلولين » وخحفف بالماء الى لر واحد 


بقة العمل 10-4:عمل مطياف الامتصاص الذري 
Oparation of an Atomic Absorption Spectrometer‏ 


اساسیات : تعتمد الطريقة الممفصلة لعمل مطباف الامتصاص الدري على الموديل اوالنوع 
المحوفر» الا ان التعلهات المعطاة ادناه تعتبر انموذجية . بصورة اساسية يم اختيار انبوبة 
الكاثود -المفرغ hall0w-cathode tube‏ ویار العمل oparating Current‏ وl‏ لصاح 
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burner‏ (او طريقة بدون ب 04طاءصn ۴14e‏ n0n)والطول‏ الموجي . توقد الشعلة 
وشت » م یم الحد قىاسات الامتصاص للمحاليل الي تردد aspirate i‏ ای الله ¢ 
بطر َة مشابة لاخحذ الانتصاص بوساطة المطياف الضول . 


توجيهات : استشر المدرس فبا بتعلق بتفاصيل كل خطوة من الخطوات الاثية : 
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ضع المصباح الناسب › حيث يستعمل مصباح الاستبلاك الكلي total-con-‏ 
sumption burner‏ للھب اھیدروجین - اھواء با یستعمل السریان الطبی 
laminar 0w‏ للھ الاستیلین - اھواء ۔ 4 
شغل مجهز القوة الرئيسي › ا للجهاز ليسخن لمدة عشرين الى ثلائين دقيقة . 
ضع انبوبة الكاثود المفرغ للعنصر المراد ليله » اختر الأنبوبة الصحيبحة اذا كان 
الجهاز يتسح لعدة انابسب ي وقت واحد., 

احث ي كتيب التعلهات عن الطول الموجي اللازم » وتيار الانبوبة الاعظم 
naximium tube current‏ لانبوبة الكاثود المفرغ الختار. 

شغل بجهز قوة الكاثود المفرغ »> وثبت التيار على 50 الى %70 من تيار الانبوبة 
الاعظم . 

ثبت موحد الطول الموجی ٥1۸۲٥ ۳٣40۲‏ ٥مہ"‏ و الشق ا1ء (استشر المدرس ) › 
م ادر مدور الطول الوجي wavelength drive‏ الى ان يظهر الطول الموجي 
الصحيح على العداد. ومع ذلك بمعكن ان لايكون عداد الطول الموجي دقيقا با 
فيه الكفاية ليستعمل مباشرة . وللتأكد من انه تم تثبيت الطول الموجي الامثل 
optima! wavelength‏ ادر مدور الطول المرجي الى ان تصل المفرئة اا0 لaء؟‏ 
للانبعاٹ الاعظم maximum eصنیsio n‏ (الامتصاص الاوطا) lowes‏ 
spt‏ وعند عبور المؤشر خارج تدریج الجهاز قلل الكشب 1ع ليبق 
ا مؤشر ضمن حدود المقياس . 

قلل الكسب الى ان يكون المؤشر على 0 % امتصاص . 

استعمل بطاقة او ورقة لحجز مو الضوء 4۲1 اطعا انبوبة الكاثود المفرغ (اثناء 
دخوها موحد الطول الموجي) وعن طريق حاجز مر الضوء ثبت الجهاز بوساطة 
مثيت الصفر ازل 2۲١‏ ليقرأً %100 امتصاص (الامتصاصية = >×) . 
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0- اعد الخطوات نان وتسع الى ان يقرا الجهاز %0 امتصاص عندما يكون مر 
الضوء مفتوحا » ويقرا %100 امتصاص عند حجز تمر الضوء. 

1- ادر منظم الهواء الى 20 باوند لكل انج مربع اكم » وافتح كليا صمام المؤكسد على 
الجهازء وهكذا يتدفى اهواء بضغط 20 باوند لكل انج مربع قاصدا المصباح 
(ملاحظة 1). : 

2- ادر الوقود (استشر مدرسك للتعلمات الخاصة للوقود المستعمل) › م اشعل 
ا 

3- رذذ ماء مقطر الى اللصباح » مع التأكد من انه يرتفع فعلا في الانبوبة الشعرية . 
ثبت الجهاز ليقرأ %0 امتصاص . 

4- رذذ الحاليل القياسية ابتدأً بالنركيز الاقل » ومن ثم العينات . وبين كل محلول واخر 
رذذ ماء مقطر» وتاکد من ان ال جهاز يرجم الى %0 امتصاص . 

5- لاطفاء اللهب › اطنىء الوقود » واترك اهواء ليتدفق مع ترذيذ ماء مقطر لعدة 
دقائى » وذلك لتنظيف المصباح › م اوقفف اهواء . 

6“ قبل ترك الجهازفي نهاية اليوم » تأكد من اطفاء قوة الكائود المغرغ والقوة الرئيسية . 


ملاحظات : 
1. استشر مدرسك حول امكانية استع ال مؤكسد اخحر غير اهواء . 


طريقة العمل 114: تعيين ال ع" ي مصل الدم (طيف الامتصاص الذري) 
Determination of Mg in Blood Serum Atomic Absorption‏ 
Spectroscopy‏ 
اساسیات : توي مصل الدم عل ابونات فلزية عل ده مثل Me « K* < Na”‏ و 
٠‏ . ويمكن تعيين هذه الايونات بوساطة مطياف الامتصاص الذري . 
يقاس المغنيسيوم بصورة افصل بوساطة ب الاستيلين- المواء » باستعال مصباح 
السريان الطبJ .laminr-floe burner‏ 


توجيهات : ادخل مصباح السريان الطبتي واتبع تعلهات التركيب المعطاة في طريقة العمل 
10-4 . 


۱A۰ 


يم محضير حاليل المغنيسيوم القياسية من ملول ام حاوي على 0.24 غم 
( +1 ملغم) من خراطة عM Mg turnings‏ مذابة ي 10 مللتر 1ا1 » ومخففة الى 
لتر واحد. حيث يحب ان تحتوي الحاليل القياسيةعلى 1 و 2 و3 و 4 × 10 فورمالي 
Mg*‏ . 

إنقل قطفات مقدارها 1 مللتر من عينة المصل (ملاحظة 1) الى دوارق حجمة سعة 
0- مللر» وخحفف الى العلامة . 
برسم الامتصاصية مقابل تركيز ال عM‏ للمحاليل القياسية . قدر تركيز ال ع۷ في مصل 
الدم »> وسجل عدد مليغرامات ال ع« لكل 100 مللتر من مصل الدم. 


ملاحظات : 

1 - نتوفر عينات مصل الدم المجحفف التجارية مع قي محليلية لمتغيرات الدم العديدة. 
ويرجع مصل الدم ثانية باضافة 5 مللتر من الماء الى قنينة العينة . بحب ان يشتمل 
التقرير على رقم العينة . 


بقة العمل 12-4 : تعيين ال 2n‏ في الشعر (طيف الامتصاص الذري) 
Determintion of Zn in Hairl Atomic Absorption Spectroscopy )‏ 


المبادي : يحتوي الشعر على كميات ضثيلة من عناصر فلزية عديدة » ويمكن ان يكون 
تقديرها مفيدا لاغراض طبية سريرية وقضائية . وان احد هذه العناصر التي توجد في الشعر 
بعستويات عالية نسبيا (100 الى 300 جزء لكل مليون) هو الخازصين » لذلك يمعكن 
نعيبنه بسهولة بوساطة مطياف الامتصاص الذري . ويعتمد مدى القي بصورة واسعة على 
عوامل غذائية وبيئية . 

يجب الحذر من متداخحل واحد والذي يؤدي الى اخطاء تعيين موجبة » حيث تحتوي 
انواع عدة من الشامبو المقاوم للقشرة 0مم صهمء ؟نr‏ لم ولا على الخارصين › 
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لذلك فان سطح الشعر يحتوي على مستويات عالية من التلوث بالخارصين » وهكذا يحب 
غسل عينة الشعر جيدا بالماء وشطفها بعذيب عضوي قبل تليلها . 

یم قياس الخارصين بصورة افضل عند 213.9 نانوستر بوساطة هب الاستيلين- 
الهواء > وباستعال مصباح السريان الطب . 


توجيهات : ادحل مصباح السريان الطب › واتبع توجيهات الركيب المعطاة في طريقة 
العمل 104 . 

یم حضير اليل الخارصين القياسية من حلول أ حاوي على 5 ملغم )+ 0-1 
ملغم ) من شربط الخارصین 1٥٥ططا Z1٥‏ مذاب ي 10 مللتر من ,۳0 في دورق 
مخروطي بحر الحلول بالغلیان الى ان يصبح الحجم حوالي 5 مللتر م اترکه لیبرد واضف 2 
مللر من ب10٤1‏ . سخن على صفيحة حارة الى ان يصبح الحجم 1 او2 مللتر» م برد 
وانقله كميا الى دورق حجمي سعة 500- مللترء وخحفف الى العلامة بالماء. 


بوساطة محلول الام (150 جزء لكل مليون من 2٥‏ ) حضر علول قياسي 1.5 جزء لکل 
مليونر بنقل 10مللتر من المحلول الى دورق حجمي سعة لتر واحد » ثم حفف الى العلامة . 
يتم تحضير محاليل قياسية حاوية على 1.25 » 1.00 » 0.75 » 0.50 و 0.25 جزء لكل مليون 
من 2١‏ بصورة مناسبة بتخفيف الحلول القياسي 1.50 جزء لكل مليون بالماء. 

اغسل عينة الشعر اريع مرات بالماء» واشطفها بالاسيتون » وجففها باهواء » زن 
عينات مقدارها 200 الى 250 ملغم » وانقلها الى دوارق مخروطية سعة 250- مللترء 
واضف 10 مللتر من ›1N0,‏ تم سخن على موقد الى ان يصبح الحجم حوالي 5 مللر. 
برد » واضف بعد دلك 2 مللر من 1٤10,‏ . سخن على صفيحة حارة الى ان یصبح 
الحجم 1 او2 مللتر» م برد » وانقلها كميا الى دورق حجمي سعة 100 - مللر وحفف الى 
العلامة بالماء (ملاحظة 1). 

قس الامتصاصية للمحاليل القياسية وعينات الشعر المذابة . حضر منحني معايرة برسم 
الامتصاصية مقابل جزء بالمليون من 2١‏ للمحاليل القياسية . قدر تركيز ال 2۸ في ملول 
عينة الشعر من منحني المعابرة » واحسب مستوى ال 2١‏ يي عينة الشعر الاصلية . 
سجل اجزاء لكل مليون ي عينة الشعر. 


\AY 


ملاحظات : 
1- ممکن ان یتلون الحلول بلون باهت » ویعکن ان یعوم فيه راسب اببض ناعم »› الا ان 
ذلك لاست اي تداخل مع قياس الامتصاصة . 


يقة العمل 4 -13 : تعيين ال «N١‏ و ٣‏ ي الفولاذ ( طيف الامتصاص الذري) 
Determination of Zn and Cr in Steel (Atomic Absorption‏ 
Spectroscopy)‏ 
اساسيات : تم توضيح تقدير ال 5١‏ و٣٤‏ في الفولاذ بوساطة امتصاص المطياف الضوي 
في طريقة العمل 4 -3. ويمكن اجراء هذا التبحليل نفسه بوساطة طيف الامتصاص 
الذري .وبسبب تداحل امتصاص ال ٤)۲0,‏ عند الامتصاص الاعظم M0,‏ » وتداخل 
امتصاص ال ,۸0 عند الامنتصاص الاعظم ل ٠0ر‏ فقد كانت الحاجة في طريقة 
العمل 4 -3 الى حل مجموعة من المعادلات الانية . اما ف طيف الامتصاص الذري فان 
الخطوط تكون حادة بحيث لايمكن ان تحدث مثل هذه التداحلات . ومع ذلك يتداخل 
الحديد والمنغنيز عند تعيين الكروم بوساطة طيف الامتصاص الذري (تأثير مكونات 
امحلول ) » وتضاف كبريتات الصوديوم للتخلص من التداخحل هذا. 
کن قياس كلا من N1‏ و ٤۲‏ بوساطة هب الاستيلين- الواء » وباستمال مصباح 
السريان الطب . 


توجیهات ۰ زن عینات من الفولاذ مقدارها 0.5 غم (+1ملغم) › وانقلها الى دواری 
مخروطية سعة 250 - مللتر » وكل دورق مزود بمكثف هواء مقاوم illفض Splashproof‏ 
air condenser‏ ( ملاحظة 1) . اضف 10 مللر من HN0,‏ » وبخرالى قرب ال جفاف ي 
غرفة طرد البخار ثم اضف 10 مللتر من 1 :1 N0,‏ :,1°10 ر ملاحظة 2) » وبخر الى 
قرب ال جفاف . اعد هذه الخطوة » واضف 100 مللتر من الماء » واغلى وبرد وانقل الى 
دورق حجسي سعة لتر واحد» لم أضف 0 غم من N3580.‏ » وخحفف الى العلامة 
(ملاحظة 3) . 
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حضر علول ام قياسي ل ٣۲‏ من 0ر۲٣٤‏ حاوي على 100 ملغم من ٤٣‏ لکل لتر 
بوزرن ,1,0 KC‏ المياسي الاو . وسن هذا المحلول اعمل اليل قىاسية مخففة حاوية على 
2 ۰4 ۰6 ۰8 10 ملغم من ٤۲‏ لکل لتر. 

ججحب ان تحتوي الحاليل القيا:سية الحففة على %1 Na,SO,‏ )1 م من :80ر۸3 ي 

حضر حلول م قياسي ل ٥1١‏ من ۸0× ( ملاحظة 4) اومن فلز ال M1‏ حاوي 
على 100 ملغم من [١‏ لكل لتر. في حالة استعال ال ,۸0 KM‏ يجب معايرته مقابل 
اوکزاللات الصوديوم کا هو موضح ي طريقة العمل 3 -23. ومن هذا الحلول القياسي 
حضر اليل قياسية مخففة حاوية على 2» ٠4‏ 6 8» 10 ملغم من N١‏ لكل لتر. 

وتحب ان محتوي الحاليل القياسية الحففة على %1 ,4,50" (1 غم من N80‏ في 

ادحل مصباح السريان الطبق › واتبع توجيهات التركيب المعطاة في طريقة العمل 
4 -10. 

قس الامتصاصية للمحاليل القياسية والعينات لعنصر واحد قبل البدأ بقياس العنصر 
الثاني . حضر منحنيات معايرة لكلا من ا 11 و ٣‏ برسم الامتصاصية مقابل تركيز ١‏ 
(او٣).‏ ثم قدر محتوی إل Mn‏ و Cr‏ ي الفولاذ › وسجل النسبة الوب Cry Mn i‏ . 


ملاحظات : 

1: تتوفر مكثفات المواء المقاومة للنضج للدوارق الخروطية سعة 250 - مللتر من شركة 
G. Frederick Smith Chemical Co.‏ کولومیس اوھlيو Columbus, O10‏ . 

2. تحذیر: یعتیر 1٤10,‏ أ کال وعكن ان ينفجر باتفاس مع مواد عضوية ومواد اخرى 
سهلة التأكسد. ومن المفضل استخدامه في غرفة طرد غاز جيدة تامأ -طئةW‏ 
don hood‏ مصممة للعمل ب H٥10,‏ . 

3. يبحب ان تكون التراكيز النهائية ل ا٣‏ و« من 2 الى 10 جزء لكل مليون . استشر 
درس حول مدى التركيب المتوقع » وثبت الحجم النهاني اذا كان ذلك ضرورياً. 
وتا کد من ان المحلول يحتوي على %1 a80,‏ . 
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4. عند توفر حلول .00× مقایس » بمکن استعاله بدلا من تحضيره ومعم ذلك 
يحتوي 0.1 عياري .۸0× على حوالي 1100 ملغم من ۸1 لکل لترء لذا جب 
تثبيت معامل التخفيف ؟f4c0° dilution‏ . 


يقة العمل 4 -14 : تعيين N1١‏ و٤۴‏ ي طعام الكلاب الصغرة 
(طف الامتصاص الذري) 
Determination of Mn and Fe in Pet Food (Atomic Absorption‏ 
spectroscopy).‏ 

اساسيات : لقد تم بيت الاهبية الغذائية للكبات الضئبلة من بعض العناصر مثل 11 و 
۴ بصورة جيدة . وتضاف غالباً مثل هذه العناصر الى صيغ الطعام للتأكد من المقدار 
الماخوذ المناسب . 

يحول الطعام الجاف للكلاب الصغيرة الى رماد مم يرطب لعطءة ء۷ لتتحلل 
المكونات العضوية » ولاذابة ايونات العناصر. وتستعمل الاضافة القياسية بدلا من منحني 
المعابرة للتغلب على اخحطاء محددة المسببة بوساطة تأثيرات مكونات الحلول . 


یم اجراء التجربة بكفاية اكثر في حالة توفر انبوبة كاثود مفرغ متعددة العنصر )1" 
elements hallow - Cathode tube‏ حاویة على کلا من ۸7۸ و ۴۴ . وکن قیاس 
العنصرين بوساطة هب الاستيلين- المواء باستعال مصباح السريان الطبتي . 
توجيات : اطحن بصورة جيدة عينة من الطعام ال جاف للكلاب الصغيرة (ملاحظة 1) 
بوساطة هاون ومدقة لتسهيل طريمة عمل التحويل الى الاد ùj .ashing procedure‏ 
عينات مقدارها 0.5 غم( + إملغم ) وانقلها الى بيكرات سعة 50 - مللتر» مم اضف 10 
مللتر من 1 :1 ر1N0٤ 1٤C10,:‏ ( ملاحظة 2) » واهضم 1 على صفيحة حارة الى ان 
بصبح عدم اللون . بعد الهض » انقل السائل كميا الى دورق حجمي سعة 25 - مللترء 
وحفف الى العلامة بالماء . وبوساطة ماصة حجمية » انقل قطفات من الحلول ممدارها 2 
مللتر الى ثلاثة بيكرات صغيرة » وأضف ۰0.1 0.2 و 0.3 مللتر من محلول قياسي حاوي 
على 100 اجزاء لکل ملیون (مایکروغرام / مل) من M٩‏ . 
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ادحل مصباح السريان الطبتي » واتبع توجيهات التركيب المعطاة في طريقة العمل 
4 -10. 

ردد ملول العينة الاصلية ولائة عاليل للعينة الفاسدة عامصه؟ 4ء)امS‏ الى 
اللهب » وقس الامتصاصية . صحح قم الامتصاصية 'للتخفيف للعينات الفاسدة » م 
ارسىم الامتصاصية (المصححة) مقابل مايكروغرامات ال M١‏ المضافة. قدر 
مايكروغرامات ال 1١‏ الموجودة في محلول العينة الاولية من المقطع الحصور ¡١۲۲٣٥‏ على 
احور السيني ء×ه × (ملاحظة 3) . 


أعد طريقة العمل مبتدا بقطفات مقدارها 2 مللتر لتقدیر ال ۴۴.سجل اجزاء لكل 
مليون (مايكروغرامات العنصر لكل غرام من طعام الكلاب الصغيرة) ل 57 و۴ في 
عينة طعام الكلاب الصغيرة . 


ملاحظات : 

1. وص بالطعام الجاف للقط › وغالبا ماتتو فر القيم عند صاحب المصنع . 

2. تحذير: يعت 1٤10,‏ مادة أكالة وعكن أن تنفجر عند القاس مع مواد عضوية 
راد رى شهلة الاأكند, وشل استخدامها فى غرف بطد غار دة غاا 
ومصممة للعمل ب ٣10,‏ . 

3. بتم تقدير الجزء الحصور بصورة افضل بوساطة المربعات- الصغرى -اكهء! 
6‰ المناسبة للخط الملستقي : 


بقة العمل 4 -15 : تعيين ال 72١‏ في الحليب (طيف الامتصاص الذري) 
Determination of Zn in Milk (Atomic Absorption Spectroscopy)‏ 
اساسیات : م توضیح طريقة تقدير ال 21 بوساطة طيف الامتصاص الذري ي طريعة 

العمل 4 -12. 

بحتوي الحليب على عدة اجزاء لكل مليون من ال 20 التي تقدر مباشرة بوساطة طيف 
الامتصاص الذري . يخفف الحليب ليعطي محلولاً يسقط الى اللهب بصورة مرضية ويقارن 
بامحاليل القياسية . وكبديل يعكن استعال الاضافة القياسية لتجنب تأثير مكونات الحلول 
وا لحصول على نتائج ذات دقة عالية. 
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يتم قياس ال 2١‏ بصورة افضل عند 213.9 نانومتر بوساطة مب الاستيلين- المواء » 
وباستعال مصباح السريان الطب . 
توجيبات : خفف عينة الحليب بنقل قطفات مقدارها 2 مللتر الى دوارق حجمية سعة - 
50 مللر بوساطة ماصة حجمية » ومن . خحفف الى العلامة بالماء. 

حضر عاليل قياسية لا 2۸ حاوية على 0.05 » 0.1 و 0.2 اجزاء لكل مليون من ال 
۳ (ملاحظة 1) » واستعمل الماء المقطر كأنغوذج مقارن. 

ادحل مصباح السريان الطبني » واتبع توجيهات الركيب المعطاة في طريقة العمل 
4 -10. 

قس الامتصاصية للمحاليل القياسية وعينات الحليب الحففة . حضر منحني معايرة 
برسم الامتصاصية مقابل اجزاء لكل مليون من 21 للمحاليل القياسية (ملاحظة 2). 
ومن منحني المعايرة قدر تركيز ال 2 ني عينة الحليب الخففة . سجل اجزاء لكل مليون من 
م في عينة الحليب الاصلية . 


ملاحظات : 
1. انظر طريقة الغمل 4 -12 لتحضير عغاليل ال 2١‏ القياسية . 
2. کبدیل اتبع طريقة الاضافة القياسية الموضحة ي طريقة العمل 14.4 . 
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طرائتق عمل عحليلية كهربائية 
Electroanalytical Procedures‏ 


يشمل هذا الفصل طرائى عمل لعدة تمنيات عغليلية كهربائية احا ر1ةهه٣)ءاء‏ 
ءواصطعم) تتضمن تلك التي نجرى بوساطة الكترودات انتقائية أيونية 11۷۴ء - |0١‏ 
electro‏ وتسحيحات بقياس كمية |أكرlıأة coloumetric titrations‏ 
والبولاروغرافيا رامةإعه۲هامم . وقبل اجراء طرائق العمل الختبرية » بحب على الطالب 
ان يستعرض الادة في الفصلين 15 الى 17 من الكتاب النظري » المتعلقة بطرائق العمل . 
رت عل الطاب ان م الرس عل طق الل الات الان الب 
ذه الظرق. 


بقة العمل 5 -1 : تعيين 17ف الملح (الكترود انتقاي - ايوني ) 
Determination of I7 in salt (Ion — Selective Electrodes)‏ 
اساسيات : حسب المعادلة 1 -5 (الموضحه ي الفقرة 15 -3 من الكتاب النظري) 
برتبط الجهد القاس لخلية كهرو؟ *ة اام اعنص طعمءاءماع حاوية على الكترود 
انتقاني - ايوني مع فعالية الايون الانتقاني . 
loga 5= 1(‏ 0 + ٭ = الخلية ع۴ 
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حيث ان × هو ثابت و Zz‏ هي الشحنة على الايون. 

ولا كترود اليوديد 7Z‏ = 1 لذلك بج ان بنقص ال جهد 59 ملليفولت لعشر مرات 
زيادة ي التركيز. وبالرغم من ان هذه الطريقة التحليلية ليست ذات دقة عالية( + 3الى 
0 ) لان العلاقة اللوغاريتيمية تؤدي الى تكبير الاحطاءء الا انا سريعة ومناسبة . 
وهذه الاسباب توجد ها استعالات عديدة . 


يحتوي الملح اليودي ااةء ل٤12له1‏ على كمية صغيرة من K1‏ » الذي بقدر مباشرة 
بوساطة الكترود انتقافي - ايوني لليوديد . وبالرغم من انه حكن استعال الحاليل القياسية 
المحضرة في اليل 4٥1‏ لتقدير ‏ في المعادلة 1 -5 (استعمل منحني معايرة) » فانه من 
المفضل استعال طريقة الاضافة القياسية للتعويض عن اية تأثيرات لمكونات الحلول . 
ركذلك بعكن عمل قياسات العبنة والعينة زائدا الحلول القياسى قريبة معا بحيث تقلل من 
مشا کل انحراف او انسیاق الالکترود ele{rode drift‏ ` 


لقد تم اشتقاق تعبير رياضي لطريقة الاضافة القياسية (يزداد الحجم 10 % عند اضافة 
احلول القياسي) في المثال 15 10 من الكتاب النظري ومبين با معادلة 2 -5 : 


x = 5 ( 0 .) ...)5-2( 
A — 0۰909 


ي المعادلة 2 -5 » × هو التركيز التحليلي في العينة » و $ هو التركيز التحلبلي في 
احلول القياسي املضاف» و ۸ هو المضاد اللوغاريتمي AE / m Jantilog‏ ).حف 48€ ھر 
التغيير في الجهد الملاحظ و" هو اليل الحقيي . نظریا ۳ = -59 مللیفولت لالکترود 
اليوديد. 

ي هذه الطريقة » يقاس اليل ١‏ بوساطة عالبل اليوديد القياسية » وينم فياس 
ا لجهد محلول ملحي . بعد ذلك تتم اضافة قباسية لتركيز 8 » وبقاس الجهد الجديد. 

ومن التغير في الجهد 4۴ يمكن حساب قب 5 و ٠"‏ وتركيز اليوديد × من المعادلة 
2 ب 
توجيہات : شغل جهاز قياس ال ٨م‏ ليسخن واربط الالكترود الانتقالي - الابوني لليوديد 
والالکترود امرجم reference electrode‏ . حضر ثلاة محاليل قياسية (107› “107 و 
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107 فورمالي) لليوديد في الماء باستمال 1 . فس جهودها بعد انتظار لمدة 5 دقائق 
کزمن لتوازن ع1ا 0اه اسوه الالكترود (ملاحظة 1). ارسم الجهود مقابل تركيز 
المحاليل على ورقة رسم بیاي شبه لوغاريتمي Semilog graph paper‏ › وقدر المیل ص . £ 
احفظ هذه الحاليل القياسية . 


زن عینات مقدارها 3 غم (+ 10 ملغم ) من عينة الملح (ملاحظة 2) » واذبما في 40 
مللتر من الماء (ملاحظة 3) »> ثم خحفف الى 50 مللتر في دوارق حجمية . 

انقل ال 50 مللت ركاملة ( لاتشطف) الى بيكر جاف » وقس جهد ملول الملح باستعال 
المقياس الموسع expanded sae‏ (ملاحظة 4) » وانتظر حمس دقائی کزمن توازن 
(ملاحظة 1). اختر محلول قياس ذو تركيز اكثر بعشر مرات من النركيز المتوقع للعينة 
(ملاحظة 5).بوساطة ماصة حجمية » اضف 5 مللتر من الحلول القياسي الانتقاي » مم 
حرك وقس الجهد الجديد بعد 5 دقائق كزمن توازن . اطرح جهد الالكترود الاولي من 
ا لجهد الاي لتعيین ۸۴ . احسب ۸ ومن ثم × ومن × احسب وسجل النسبة المثوية ل 


1ي عينة الملح . 


ملاحظات : 

1. تتوازن بعض الالكترودات الانتقائية - الايونية ببطء ولاسم في الحاليل الحففة » ويي 
بعض الحالات يمكن ان تكون دققَة او دققتين كافية . لاحظ سرعة ثبوتية القراءة 
لمعرفة اقصر زمن للتوازن بعكن ان يكون ممَبولا . وان ملاحظة الاراف بعد 5 دقائق 
يدل على ان مزج الحاليل غير تام » وان الالكترود اوالجهاز ذي عيوب › لذا يبحب 
استشارة المدرس . 

2. ان التجفيف غير ضروري ي هذه التقنية »> لان فاشك > %1 . 

د اا ا بعض الضباب الذي لايمثل اية مشكلة » ويعد مادة مرشحة للع 
التقشر ع«ذجء ي المناخ الرطب (عندما تطرء تنسکب ( “When it rains, İ‏ 
pours”‏ .„ 

4. عادة تكون تغيرات ال جهد الملا حظة بوساطة الالكترودات الانتقائية - الايونية عبارة 
عن عدة ملليفولتات » والتي لابمكن قياسها بدقة بوساطة مقياس جهاز قياس ال 
۸م (10 مليفولت / تقسيمة ) . حيث ان القراءات الى +1 مليفولت ضرورية › 
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والقراءات الى+ 03 مليفولت نكون مفضلة › وتحتاج الى مقياس موسع ذي تقسي-م 
ام 

5. سكن اجراء تعيين جيد ججهد الالكترود المقاس ومقارنته مع الخط المعاير Ca1bi٣-‏ 
مانا 0ا الذي تم تعينه من الحاليل القياسية . 


يقة العمل 5 -2 : تعیین ۴٣‏ في معجون الاسنان 
(الكترود انتقاني - ايوني ) 


Determination of F” in Toothpaste (Ion — Selective Electrode) 


اساسيات : ان اساسيات طرائق العمل كافة التي تستخدم الكترودات انتقاثية - ايونية 
نفسها الي تم توضيحها في طريفة العمل 5 -1. فعندما يتوقع ان يقع تركيز ايون 
ضمن مدى ضيق » فانه يم تحضير سلسلة من اليل قياسية لحصر هذا المدى » م يقدر 
الركيز ي العينة عنحني المعايرة . تستعمل هذه الطريقة ي طريقة العمل لتعيين ال ۴٠‏ يي 
معجون الاسنان . ويعتبر المدى من الصغر بحيث تظهر الدالة اللوغاريتمية الموضحة في 
لمعادلة 5-1 بصورة خطية » ويعني هذا انه بعكن استعال منحني معايرة لقم 8 اجردة 
مقابل .]۴٠[‏ ولان الشحنة على ايون الفلوريد هي -1 ابضا فان له قيمة ميل - 59 
مللفولت . يعد الجهد من الصغر بحيث يحب استعال جهاز قباس ال 1١م‏ ذي المقياس 
الموسع ي هذه الطريقة . 

توجیہات : شخل جهاز قياس ال ١٨م‏ ليسخن » واربط الالكترود الانتقاي - الابوني 
للفلوريد » والكترود المرجع . 


حضر 100 مللتر من كل من الحاليل القياسية الاتية 0.32 » 0.36 » 0.4 0.44 و 
S۴8‏ « مم اضف 400 ملغم من حامض الالیك نھ cناaہ‏ الى کل محلول کمثبت 
1نا ن خمس عینات مقدارها 1 غم من معجون اسنان خالي من الفلورید في 
خحمس بيكرات نالجين كإe‌)aعط‏ مnععاNa‏ سعة 50 - مللتر (ملاحظة 1) م اضف 
قضيب مرك صغیر مغطی بالتیفلون لعادهء - دها؟۲ » و30 مللتر من الماء الى بيكر. 
وبوساطة ماصة حجمية » انقل 1 مللتر من واحد من الحاليل القياسية الى كل واحد من 
البيكرات » مم حرك كل واحد بقوة لمدة دقيقتين. اسكب السائل الطاي الى دورق 
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حجمي سعة 100 - مللتر واضف 50 مللتر من ۳15۸8 (ملاحظة 2) الى كل دورق 
مستعملا قسما من الحلول لشطف البيكر. خفف الى العلامة بالماء » وانقل كل محلول الى 
بيكر نالجين سعة 250 - مللتر» م اضف قضيب عرك التيفلون الى كل بيكر. 


قس جهد کل علول باستع‌ال جهاز قياس ال ١٣م‏ ذي مقياس موسع وانتظر لمدة 2 او 
3 دقائى للتوازن (ملاحظة 3) . 

زن عينات مفدارها 1 غم (+10 ملغم) من معجون اسنان مفلور (مضاف اليه 
فلوريد ) ءائaم‏ طا0تt‏ uoridatedا‏ ( ملاحظة 4) » وانقلها الى بيكرات نالجين سعة 
خحمسين مللر. اضف قضيب عرك صغير من التيفلون » و30 مللتر من الماء »> وحرك لمدة 
دقيقتين .اسكب الحاليل العامة في دوارق حجمية سعة 100 - مللتر» واضف 50 مللتر 
من 11848 الى كل دورق مستعملاً قسماً من الحلول لشطف البيكر. حفف الى العلامة 
بالماء » وانقل كل محلول الى بيكر نالجين سعة 250 - مللتر» واضف قضيب عرك من 
التيفلون الى كل بيكر. 

قس جهد كل عينة باستعال جهاز قياس ال ۴1م ذي مقياس موسع . وانتظر لمده 
دقیقتین او ثلاث دقائی للتوازن (ملاحظة 3). حضر منحني معايرة برسم الجهد مقابل 
النسبة المئوبة ل 80۴١‏ في الحلول القيامي . ومن منحني المعايرة »> قدروسجل النسبة المثوية 
ل S۴‏ ي معجون الاسنان . 


ملاحظات : 

1 م تجنب الاوعية الزجاجية بقدر الامکان »› لان ۴ يتفاعل مع الزجاج وجب عمل 

2. ضير ۲18۸8 (منظم حامضية ذو قوة أيونية كلية ثأبتة ) 1غغ total ionic sre‏ 
adjustment buffer‏ : ضح حوالي 500 مللتر من الماء في بيكر سعة لتر واحد. 
اضف مللتر من حامض الخليك الثلجي › و58 غم من 301 و4 غم ٥21۸‏ 
[(2۰1-سابکلوهيیكسيلين ثنائي نايتريلى رباعي حامض الخليك] 
aS tetra acetic acid]‏ -1,2)] حرك الى ان تذوب › 
وضح البيكر ي حام ماني لیرد » ˆ م اضف 5 فورمالي pH Jl wê, « NaOH‏ 


م / ٠١‏ الكيمياء التحليلية المملي ۱4۳ 


بوساطة جهاز قياس ال 1٨م‏ الى ان يكون ال ٨م‏ =5.0 الى 5.5 . برد الى درجة 
حرارة الغرفة » وانقله الى دورق حجمي سعة لتر واحد » وخحفف الى العلامة. 
3. انظر ملاحظة 1 من طريقة العمل 5 -1. 
4. يتم اجراء الطريقة لمعاجين الاسنان الحاوية على 5٥۴‏ او N4۴‏ كادة مضافة 
dite‏ » الا ان فلوروفوسفات الصوديوم çii Sodium fluorophosphate‏ 
GF‏ المحلول بوساطة هذه الطربقة . 


طريقة العمل 5 -3 : تعيين ه١‏ في الشراب (الكترود انتقائي - ايوني) 


Determination of Na in Wine (Ion — Selective Electrode) 


اساسيات :ان طريقة العمل التي نمت التوصبة بها لتعيين حتوى الصوديوم في الشراب هو 
القباس المباشر بوساطة الكترود الصوديوم الانتقاني - الايوني . بعكن استعال طريقة 
منحني المعايرة كا ي طريقة العمل 5 2 اوكا تم توصيتها في طريقة العمل الموضحة 
ادناه »> وهي طريقة الاضافة القياسية (انظر طريقة العمل 5 -1). ولان “4 له شحنة 
+1 فان الميل النظري = +59 ملليفولت لتخير في التركيز بعشر مرات . 

توجیهات : شغل جهاز قياس ال ٨م‏ ليسخن »› واربط الكترود الصوديوم الانتقاني - 
الايوني والكترود المرجع . 


حضر محلول أم قياسي حاوي على 107 فورمالي 4 ني الماء باستمال 1اN3€‏ ذي 
درجة كاشف. ثم حضر اليل قباسية للعمل حاوية على 107 » “107 » 107 فورمالي 
بالتخفيف التعاقب (10 مللتر الى 100 مللتر) مبتدأ بمحلول الام القياسي. اضف 
0مللتر من محلول منظم الحامضية ۸N1,/ N1»€©1‏ (ملاحظة 1) الى كل ملول قبل 
التخفيف الى العلامة بالماء. قس جهود الحاليل بعد انتظار 3 دقائق كزمن توازن 
للالکترود . م ارسم الجهود مقابل تركيز احاليل على ورقة رسم بياني شبه لوغاريتمي › وقدر 
اميل ت » واحفظ هذه الحاليل القياسية . 


بوساطة ماصة حجمية » انقل 5 مللتر من عينة الشراب الى دورق حجمي سعة 50 
مللرء م خفف الى العلامة بصورة ملول منظم الحامضية 1ا©N1‏ /N1-انقل‏ ال 50 
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مللتر بصورة كاملة (لاتشطف) الى بيكر جاف » وقس الجهد للشراب الحفف باستعال 
المقياس الموسح (ملاحظة 2) › م انتظر 3 دقائق کزمن توازن . اختر حلول قياسي ترکیزه 
حوالي عشر مرات اك من الركيزالتوقع للعينة (ملاحظة 3) . وبوساطة ماصة حجمية 
انقل 5 مللتر من الحلول القياسي الحتار» م حرك وقس الجهد ال لجديد بعد 3 دقائى كزمن 
توازن . اطرح جهد الالكترود الاولي من الجهد النالي لتعیین ۴ » واحسب ۸ مم × 
باستعال المعادلة 2 -.5.سجل اجزاء لكل مليون (مليغرامات لكل لتر) من ۸a‏ ي عينة 
الشراب الاصلية . 


مالاحظات : 

1. تحضير علول منظم الحامضبة 801 NH,;/N‏ : اضف 13 مللتر من الامونا و 10 
غم من N8٣‏ الى دورق حجمي سعة لتر واحد» وحفف الى العلامة بالماء. 

2. انظر ملاحظة 4 من طربقة العمل 5 -1. 

3. انظر ملاحظة 5 من طريقة العمل 5 -1. 


يقة العمل 5 -4 : تعيين الزرنيخ (تسحيح بقياس كمية الكهرباء) 
Determination of Arsenic (Coulometric Titration)‏ 


اساسيات : عند وضع انود من البلاتين ي علول يوديد بتولد اليود عن طريق التفاعل . 
(5-3)... 26 + ,21 317 
بعد ذلك بمكن استعال اليود المتكون لاجراء تسحيحات . على سبيل الخال » عند 
وجود كمية غير معلومة من الارسينيت (AsO, ) 41٥11)‏ ي المحلول نقسه › فانہا 
تتا كسد الى 0ء۸ بوساطة ال ١ا‏ المتولد الكتروليتيا راء ناهء)ءء!ء وعندما تنفاعل 
a - 3‏ 
ال ,۸0 كلها: تظهر زبادة من رآ والي تتفاعل مح دلیل النشا مكونة اللون 
الارجواني الازرق . 
کا تم توضيحه ي الفقرة 16 -1 من الكتاب النظري » تكون اكسدة (111) ء4 الى 
(۷) ك4 بوساطة اليود كمية فقط عندما يكون الحلول متعادلاً. وهكذا يتم اجراء التسحيح 
بقياس كمية الكهربائية في ملول 1٣0,‏ حوالي p#‏ = 7. 


۱۹۵ 


لحساب كمية ال كه الموجود » من الضروري معرفة الكية الحقيقية لليود المتحرر› 
ویمکن حساب هذه من قانون فاراداي wھا‏ ءرل إ۴ عندما تکون عدد الکولومات 
5اا المستيلكة معلوما . ان اكثر طريقة ملانمة لقياس هذه القيمة هي استخدام 
تيار متولد ثابت » وببساطة قياس الزمن اللازم للوصول الى نقطة النهاية بوساطة النشأ. في 
هذه الحالة »> بعكن استمال هذه الطريقة لتعيين الزرنيخ في المواد السامة ومبيدات 
ا لحشرات ومع ان تحضير العينة يكون اكثر انتشارا لتحويل الزرنيخ الى الحالة الا كسدية 
+3. 


Q (mc ) 8 I(mA)t(sec) 


5-4).. ا ا 
x 10 “(mc / meq.) 9-65 x 10% ( )‏ 9۰65 


meq. AS =‏ 
توجيهات : جفف عينة الزرنيخ لمدة ساعتين عند 110م (ملاحظة 1) ثم زن عينات 
مقدارها 1غم (+1 ملغم) » وانقلها الى بيكرات سعة 250 مللتر.اذب كل عينة في 50 
مللتر من 0.5 فورمالي N40۴1‏ (ملاحظة 2) » م اضف قطرة واحدة من علول 
الفينولفثالين د1ء1ة1٤طماهصرءطم‏ (ملاحظة 3) » ثم عادل الحلول بوساطة 6 فورمالي 8)1 
انقل احلول كميا الى دورق حجمي سعة 100 - مللتر وحفف الى العلامة بالماء. 


نظف الكترودات البلاتين بوضعها في ,1۸0 مركز لدقائق عدة واشطفها جيداً 
بالماء . تا كد من ان الكترود ال ۴ الكبير مربوط بالنهاية الموجبة (احمن » بيا الكترود ال 
۲ الصغير ي انبوية الفصل مربوط بالنهاية السالبة (اسود) . نظم التيار عند حوالي 50 
مللي امبير )٣4(‏ (ملاحظة 4) . 

ي خلية التحلل الكهرباني اce1 electrolysis‏ (ملاحظة 5) › ضح 0 مللر من حلول 
K1-NaHO0,٬‏ رملا حظة 6) و 100 مللتر من الاء »و10 الى 15 قطرة من علول النشا 
(ملاحظة 7). ثم ضع قضيب مرك في الخلية » وضع الخلية على مرك مغناطيسي . 
شغل الحرك » وانزل جحذر الكترود ال ۴ الكبير وانبوبة فصل زجاجية مفتتة كةاع-لع))!م؟ 
الى داحل الخلية » وجب ان تكون حذرا لتجنب انحناء صفيحة ال ۲۲ الكبيرة وذلك 
بالىماح ها بالاصطدام بقاع الخلية او قضيب التحريك . بوساطة علول ال ۸1-٠‏ 
N31٣0,‏ املا انبوب الفصل الى حوالي 1 سم اعلى من مستوي الحلول العام . ان وضع 
قطعة من ورقة ترشيح على الحرك المغناطيسي تنح خلفية بيضاء جيدة لملاحظة اختفاء 
اشارة نقطة النيابة الارجوانية . 


۱۹٦ 


شخل مفتاح السيطرة » وبعد ثوان عدة اطفىء مفتاح السيطرة . جب ان يكون الحلول 
ازرق غامتی بسبب توليد ال ,1 › الذي يكون معقد اليود - النشاً. اضف كمية صغيرة 
من محلول الزرنيخ قطرة فقطرة الى ان يحتني اللون الازرق . شغل واطفىء مفتاح السيطرة الى 
ان يظهر لون ازرق براق في الحلول الداخلي ٠‏ م ارجع المؤقت الى الخلف ءنظمه على 
الصفر. 

بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفة مقدارها 10 مللتر من ملول الزرنيخ الى الخلية › 
وشغل مفتاح السيطرة . اترك التسحيح ليستمر مع تحريك سريع الى ان يظهر لون ازرق 
براق داعي (ملاحظة 8) » اوقف التسحيح » وسجل قراءة الجهاز (الزمن باعشار الثانية). 

رجع المؤقت الى اصفرء واضف قطفة اخرى مقدارها 10 مللتر من معلول الزرنيخ واعا 
التسحيح بقباس كمية الكهربائية »> ويعكن عمل عدة تحليلات بي الخلية نفسها. اعد 
التسحيح الى ان تتطابی قي الزمن الي بم الحصول علا بحدود + ثانية واحدة . والطريقة 
الاموذجية هي الحصول على ثلاث قي جيدة لكل عينة . 

احسب الللي مكافثات من ,0ء4 الموجودة في القطفة باستعال المعادلة (4 -5). 
سجل النسبة المثوية ل ر0رك4 في العينة . 


مالاحظات : 


1- ان ل ,0ر ميل للتخيرء لذلك جب عدم اجراء التجفيف عند درجة حرارية 
عالية و /او لفترات طويلة من الزمن. 
حذير: يعد الزرنيخ ساماء وبمكن ان يكون الزرنيخ غير العضوي مسببا للسرطان. 
لذلك يبحب اخحذ محذيرات مسبقة تامة منم تناول او ملامسة محاليل الزرنيخ. 

2- یعد(۸)111 سهل التأکسد بامواء في محلول قاعدي > لذلك بجحب معادلة الحلول 
بصورة عاجلة . ولاحزن محاليل قاعدية ل (111)كA.‏ 

3- لتحضرر دليل الفينولفثالين» انظر ملاحظة 3 من طريقة العمل 7-3. 

4- ان لصادر التيار الثابت تنظات” تيار مختلفة » ويعد 10 الى 100-ملفي ؟امبير هو 
التيار الفوذجي» واي تيار تي هذا المجال يكون مرضياء الا ان وزن العينة و /اوحجم 


ي 
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القطفة يحب ان يثبت لقي تيار اخرى. تعتمد طريقة العمل على عينات ر40 
0. استشر مدرسك حول مدى التركيب المتوقع . 

5- بالرغم من انه بعكن استعال بيكرات قياسية » الا ان بيكرات خاصة طويلة الشح 
بدون حافات هى الاكثر ملانمة كخلايا للتحليل الكهربالي. 

6- تحضر لول N4100,‏ - 1 : اذب 24 غبمن ۸1 و 4.1 غم من 1٥0,‏ ھ×. 
وقطرة واحدة من محلول الزرنبخ في 400 مللتر من الماء. 

7- لتحضير حلول دليل النشا » انظر ملاحظة 2 من طريقة العمل 28-3. 

8- بمكن التفكير في ان يكون المفتاح المسيطر بشكل عبس كهربالي اهءا!ء !ع 
stopcock‏ لیسمح في هذه الحالة باضافة كميات صغيرة من ,1 . ستجد بانه كلا 

اقتربت من نقطة النهاية تحتاجح الى ابقاف التسحيح لتسحح ال ,1 المخكون 

(يلاحظ بشكل بعض الخطوط اللونة الزرقاء تتدفق من طبقة التوليد الكبيرة) 

بالتفاعل قبل اضافة الجزء التالي. تعتبرهذه طربقة عمل جيدة » ويوصى بها. 


يقة العمل 5 -5: تعيين 0٤1‏ في القاصر السائل ( تسحبح بقياس كمية 
الكهرباء) 


Determination of NaOCl! in liquid Bleach (Coulometric Titration) 


اساسيات : حسب المعادلة 5-3 حكن توليد ,1 عند الانودء ويستعمل لاجراء 
تسحبحات بقياس كمبة الكهربائية. ان احدى الطرق التبعة لتعيين عامل مؤكسد هي 
استعال تقنة التسحيح الراجح Jeg «<back— titration technique‏ 
ا لمخال يحتوي القاصر السائل التجاري على ايون اهايبوكلوريت ا٣0‏ الذي يؤكسد | 
الى 1٠‏ . تضاف زنادة من 0ر35 وتعيين الزيادة بوساطة ,ا للمتولد بقياس كمية 
الكهرباء» وتم ملاحظة اشارة نقطة نهاية النشأ- اليود عندما نتولد زيادة من ٠,‏ 


وتتلخص التفاعلات ي المعادالات 5-5و5-6: 


OCI + 317 + 2H,O’ FZ CI +1, + 3H,O ° ...)5-5( 

260 +1 23 + SO )5-6( 

ee .‏ 4 + ج . + 7 له 
1 وك ل |[ كاف 6 3 3 


۱۹۸ 


(5-7) مللي مكافثات المؤكسد = مللي مكافثات الختزل 
مللي مکافثات N0۳٣1‏ + مللي مکافئات ,ا = مللى مكافثات ,0ر8رة۸ 
بوساطة المعادلة 5-7 » حكن تعيين كمية ا٣30"‏ في عينة القاصر. 1 


توجيات : انقل قطفة مقدارها 5 مللتر من عينة القاصر (ملاحظة ا) الى دورق حجمي 
سعة 250- مللر» وخحفف الى الحجم با اء . 


نظف الكترودات ال ۴۲ بوضعها في ر10 ساحن دقائى عدة واشطفها جيدا بالماء. 
تا كد من ان الكترود ال ۴ الكبير مربوط بالنهاية الموجبة (احمن)» بيا الكترود ال ۴۲ 
الصغير في انبوبة الفصل مربوط بالنهاية السالبة (أسود). 
نظم التبار عند حوالي 50 مللي امبير (ملاحظة 2). 

ضع قضيب مرك في خلية التحلل الكهرباني (ملاحظة 3) وضع الخلية على رك 
مغناطيسي. م ضع الكترود ال ۴۲ الكبير وانبوبة الفصل في الخلية بحيث لايلامسان قاع 
الخلية او القضيب الحرك املا انبوبة الفصل ممحلول التحلل الكهرباني K1‏ (ملاحظة 4) 
الى حد قريب من النهاية العلياء ثم اضف الباقي من ملول التحلل الكهربالي ×١‏ الى خلية 
التحلل الكهرباي. ان قطعة من ورقة ترشيح على الحرك المغناطيسي تنح خلفية ببضاء 
جيدة لملا حظة اشارة نقطة النهاية الارجوانية ٠‏ شغل الحرك» وافتح مفتاح السيطرة الى ان 
بستمر لون ارجواني ازرق براق بالبقاء (جب ان یکون < ثانيتين)» م اعد المؤقت الى 
الوراء للصفر. 

بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفة مقدارها 5 مللتر من 02 ٠‏ 0عياري ,80ر۸ 
(ملاحظة 5) الى خلية التحلل الكهرباني. ثم عايره بقياس كمية الكهربائية بتشغيل مفتاح 
السيطرة الى ان تتم ملاحظة نقطة نهاية النشاً - اليود (ملاحظة 6) . 

انقل قطفة مقدارها 5 مللتر من محلول القاصر الخفف الى خلية التحلل الكهربالي › 
وقطفة مقدارها 10 مللتر من 0.02 عياري 50ر (ملاحظة 7). 

سحح بقياس كمية الكهربائية الى ان تتم ملاحظة اشارة نقطة نباية النشأ- اليود. 

بعکن تسحيح قطفات اضافية في الخلية نفسها ضمن تحديدات ك١‏ 0٥اه)"‏ زا حجم 
الخلية . 
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احسب العيارية المضبوطة J‏ :8,0 وة من التسحيح الاول دون ان جحتوي على 
القاصر. بعد ذلك بوساطة المعادلة 5-7 » احسب كمية ال Iا٣Na0€×‏ في لول القاصر 

الحفف. سجل النسبة المئوية (وزن لكل حجم) ل N40۳1‏ في ملول القاصر الاصلي. 

ملاحظات : 

-١‏ ان هذه التجربة ذات دقة عالية » الا ان القاصر السائل ليس ثابتا جدا» حيث يفقد 

قوته التأ كسدية اجزاء عدة من المئة كل شهر لذلك حب تعيين قب التحليل جدود اسبوع 

واحد من محليللات الطلبة. 

2- أن لمصادر التيار الثابت تنظجات تيار مختلفة » ويعتبر 10 الى 100 مللي امبير هو التيار 
الموذجي ٠‏ واي تيار في هذا المجال يكون مناسباء الا ان حجم قطفة القاصر و 
رN28,0‏ معکن ان يحتاج الى تثبيت للحصول على اوقات تسحيح معقولة < 
0 ثانية). 

3- انظر ملاحظة 5 من طريقة العمل 4-5 ٠.‏ 

4- تحضر محلول التحلل الكهرباني K1‏ : اذب 3 غم من 1× في 100 مللتر من الماء › 
واضف 10 مللتر من حامض الخليك الئلجي › و1 مللتر من ملول النشا. انظر 
ملاحظة 2 من طريقة العمل 28-3 لتحضير محلول دليل النشا. 

5- تحضير 0.02 عياري ر50رة[: سخن لتر واحد من الماء الى الغليان» وغطيه 
بوساطة زجاجة ساعة » اغلي لمدة حمس دقائق مم برد واضف 5 غم من 
Na80,.5H0‏ و 1 غم من .N4:٥0,‏ حرك الى ان یذوب > وانقله الى قنينةُ 
زحاحبة نظيفة. 

6- انظر ملاحظة 8 من طريقة العمل 5 -4. 

7- ان هذا کاف لپتفاعل مع کل الود الناتج بوسساطة المعادلة 5 E‏ 

0 5 فا اذا کان القاصر الاصلي بحتوي عل < %7 Na€1‏ . 


يقة العمل 5 -6 : تعيين س٣‏ وا في المونيل ( بولاروغرافيا) 
Determination of Cu and Ni in Monel (Polarography)‏ 


اساسيات : إن مبادى البولاروغرافيا موجودة في الفصل 17 من الكتاب النظري » وبحب 
استعراض هذه المادة قبل المباشرة بهذا التحليل . واساسا فالاشارة الكية » الي هي تبار 
الانتشار الحدي gہ diffusion current lin!)‏ تتناسب طردیا مع ترکیز امحلل 
6 2 في الحلول. ويقدر ثابت التناسب بوساطة محاليل قياسية . 


ان الالكتروليت الساند عارهءاءء!ء ع«ناامممSu‏ المستعمل في هذه الطربقة هو 
منظم الحامضية N۲1,٤1/ N۳٨‏ » وفه یہدی النحاس موجتین (+2ے + ۰)01 با 
يبدى النيكل موجة واحدة ( + 2 - 0) عند جهد سالب كثير الى حد بعيد ويستعمل 
تر يتون riton X— 100) 100— X‏ ) کانع او معوفی اعظم maximum Suppressor‏ 
بدلا من عمل عاليل قياسية فردية حاوية على ا٣‏ و ا١‏ فقط » فان طريقة العمل 
تستعمل لحالبل قياسية خليطة حاوية تقريباً على النسبة نفسها ل ا٣‏ وكا في سبيكة 
المونيل » وہذه الطريقة يعوض عن تأثيرات مكونات الحلول (ل ا٤‏ على موجة ال ا[) ما 
يؤدي الى تعبين ذي دقة عالية . ان الحاليل القياسية تغطي انجال واي %60 ١1‏ - 
u 0‏ الى u %25- N1%75‏ . كثيرا ماتوي المونيل على نسبة مئوية صغيرة لعناصر 
احری مشاہہة مثل ال ۴٤‏ . 
توجيات : ركب جهاز البولاروغرافبا والخلية كا هو موضح في الفصل 17 من الكتاب 
النظري » واستشہ المدرس حول نفاصيل البولاروغرافا الخاص المستعمل . 


ر 
حضر محاليل أم قياسية حاوية على 0.005 فورمالي ها٣‏ » واخرى حاوية على 0.01 
فورمالي Ni‏ معلومة ردقه 5 %0.5 . 


زن عينات مقدارها 0.2 غم ر + 1 ملغم) من المونيل » وانقلها الى بيكرات سعة 
0 - مللتر. اذب کل عینة ي 4 الى 5 مللتر من 6 فورمالي 110 بالتسخین ي غرفة 
طرد البخار» وانقل المحاليل كمياً الى دوارق حجمية سعة 100 - مللترء ثم حفف الى 
العلامة بالماء. 


> e i E 
للنحاس ای ا ر ماصات حجمية.‎ 

2- انقل 20 مللتر من محلول الام القياسي للنبكل و 20 مللتر من علول الام القياسي 
انحاس ای دورف e‏ سعة 100- مللتر باستع‌ال ماصات ححمة . 

3- انقل 15 مللتر من ملول الام القياسي للنیکل و 25 مللتر من علو الأم القياسي 
للنحاس ای دوری حجمي سعة 100 - مللر باستعال ماصات حجمة . 
اضف 50 مللتر من محلول منظم الحامضية (ملاحظة 1) الى كل ملول قباسي » 

فف ال الفاذمة بالا 


حضر اليل عينة مخففة بنقل قطفات مقدارها 10 مللتر من محلول عينة المونيل المحضر 
اعلاه الى دورق حجمي سعة 100 - ملل باستعال ماصة حجمية › م اضف 50 مللتر 
من محلول منظم الحامة ية وخحفف الى العلامة بالماء. 


اشطف الخلية البولاروغرافية بالحلول القياسي 1 م املاءها بامحلول ٠‏ اطرد 
الاركسجنن ٥۲٤2ع‏ لدة سبع الى عشرة دقائی بامرار × مشبع با ماء الى الحلول . اوقف 
امرار ال ۸ » واسمح له بدخول الخلية فوق سطح الحلول لمنع 0 من دخول الخليةسجل 
البولاروغرام Polaron‏ من 0 الى -2 فولت مقابل الكترود الكالومبل المشبع S٣٤‏ . 
ثبت حساسية التيار لتبقي الموجات الثلاث كلها على المقياس (ملاحظة 2). 

اعد العملية مع عاليل قياسية وحاليل عينة اخرى . مم حضر منحنيات معايرة ل ا٣‏ و 
۸ برسم تيار الانتشار (ملاحظة 3) مقابل التركيز ومن منحني المعايرة قدّر تراكيز ال ا٣‏ و 
× في الحلول الحفف لعينة المونيل . سجل النسبة المئوية ل سا٣‏ و1 في عينة المونيل. و 
سجل جهود نصف gllجة half— Wave potentials‏ لوجي از ا وموجة ال Ni‏ . 


ملاحظات : 

1 تحضر علول منظم الحامضية (2 فورمالي N4,‏ -2 فورمالي N[34€1‏ ) : اذب 
4 غم من N1,€1‏ ي 300 مللتر من الماء » وانقله الى دورق حجمي سعة 500 
مللر› م اضف 66 مللتر من N1,‏ و 10 قطرات من %0.5 تریتون × 100 . 
حفف الى العلامة بالماء. 
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2- بوصی باستعال تنظم ذي حساسية عالية لقياس موجات ال دا٣‏ تم يحول الى 
حساسية واطئة قبل تسجيل موجة ال × . 

3- بمكن استعال الطول الكلي لموجتي ال دا٣‏ كأشارة مقياس ل دا٣‏ » وتقاس موجة ال 
۸ کفرق بین مستوی انتشار ال N1‏ ھام N di۴۴0۸‏ ومستوی انتشار ال 
Cu‏ . 


طريقة العمل 5 -7: تعیین ط۲ في الکازولین ( بولاروغرافیا) 


Determination of Pb in Gasoline (Polarography) 


اساسيات : ان مبادى البولاروغرافيا موجودة في الفصل 17 من الكتاب النظري › ونجحب 
استعراض هذه المادة قبل المباشرة بهذا التحليل واساسا فالاشارة الكية » الذي هو تيار 
الانتشار الحدي » تتناسب طردیاً مع تركيز المُحلل nye‏ ي الحلول . ویقدر ثابت 
التناسب بوساطة عاليل قياسية . 


تتضمن هذه الطريقة ايضاخحطوة فصل ص5 0٥‏ ام5 ويعٰي هذا انه بحب فصل 
الرصاص من الكازولين . یم الفصل باستخلاص 1112ء 4ء)×ء الکازولین بو'طة ٥!‏ 
المركز» حيث يتحول رابع ائيل الرصاص 44ء! 1رطا٥ء)ء)‏ الى معقد کلورو 
e×xاor0compاCh‏ في الطور الماني - استعرض استخلاص السائل السائل -لندواا 
1ii extraction‏ ي الفقرة 18 -4 من الكتاب النظري . 

بظهر الرصاص ي وسط من 1٤1‏ موجات بولاروغرافية معروفة بصورة جيدة »> لذلك 
عكن تسجيل بولاروغرام للمحلول المستخلص ١٥:)آه؟ e×۲۵٥)18‏ بعد التخفيف 
با ماء . ان الايات العظمى البولاروغرافية 4" a×1ة"‏ عنطمةrإعar0اد‏ ليست مشكلة 
خطيرة في هذا التحليل » لانه عكن ان يضاف تريتون × -100 للتخلص من النهايات 
العظمى . 
توجبهات : بوساطة ماصة حجمة » انقل قطفات مقدارها 20 مللتر من الكازولين مضاف 
اليه الرصاص ء داوع لع لها و20مللتر من 1ا٣1‏ الى دوارق مخروطية سعة 125- مللر. 
حرك جيدا » واتركه ليبق في بيكر من الماء المغلي (ملاحظة 1) لمدة 30 دقيقة . انقل المزيج 


YT. 


اى فع فصل ۴1ن Separatory‏ » واسحب الطبقة المائية السفلى الحاوية على 
الرصاص الى دورق حجمي سعة 100 - مللتر. اشطف الدورق الخروطي بالماء واضف 
ماء الى طبقة الكازولين في فع الفصل . . 

اسمح للطبقتان بالفصل (ملاحظة 2) » مم اسحب الطبقة المائية الى الدورق 
الحجمي سعة 100 - مللتر الحاوې على جزء 1٣1‏ . اضف قطرتين من %0.5 تريتون 
× 100 .» وخحفف الى العلامة بالماء. 


حضر عاليل قياسية للرصاص حاوية على 0.1 0.5 و 1.0 مللي فورماٰی 
(m۴)طP‏ من علول الام القياسي الحاوي على 10 مللي فورمالي ر(رN0) ۲b‏ 
(ملاحظة 3) . 


يبحب ان محتوي الحاليل القياسية 20 مللتر من 1ا٣1‏ وقطرتين من 0.5 تربتون - 100 
× في حجم نېاني 100 مللتر. 

ركب الجهاز البولاروغرافي والخلية كا هو موضح في الفقرة 17 -2 من الكتاب 
النظري » واستشر المدرس حول تفاصيل البولاروغرافيا الخاص المستعمل . 

اشطف الخلية البولاروغرافية بعحلول قياسي ل ط۴ 0.1 مللي فورمالي ثم املا الخلية 
باحلول القياسي . اطرد الاركسجين لمدة 7 الى 10 دقائق بامراردN‏ مشبع بالماء الى الحلول . 
اوقف امرار ال ا.واسمح ل ر بدخول الخلية فوق مستوى سطح الحلول لمنع :0 من 
دخول الخلية . سجل البولاروغرام من 0 الى -1 فولت مقابل الكترود الكالوميل 
اللشبع » مم ثبت حساسية التيار لتبنى موجة ال ط۴ على المقياس (ملاحظة 4). 

اعد العملة مح محاليل قىاسبه وتحالیل عله احری .حضر منحي معابرة Pb J‏ برسم 
التيار الحدي مقابل التركيزفي الحاليل القياسية . ومن منحني المعايرة » قدر محتوی ال ط۴ في 
علول ال ۴1٣1‏ واحسب تركيز ال ا۴ في عينة الكازولين . ثم سجل عدد غرامات رابع اثيل 
الرصاص لكل غالون من الكازولين لعينة الكازولين. 
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ملاحظات : 

1- کن استعال حام بحاري › اذا کان متوفرا . 

2 ا و تا ت الريك ال جا : فانه قد جحتاج الى اتتظار 
لليلة كاملة للحصول على فصل جيد لطبقني السائل . 

3- تعد را٣۴‏ المادة القياسية المفضلة » الا ان مقدار ذوبانه في الماء اكثر بقليل فقط 
لتحضير 10 مللي فورمالي في الماء البارد. ومع ذلك بوساطة تسخن الحلول تسهل 
عملية الاذابة » ويمكن تحضير ملول 10 مللي فورمالي . وكبديل يكن استمال 
Pb(NO;);‏ „ 

4- بجحب استعال اعلى حساسية » والتي لاتزال تسمح لمنحني تيار الانتشار للارصاص 
بالبقاء على المقياس لتقليل شك قياس التيار الى الحد الاد . 


بقة العمل 5 -8 : تعيين ,0> في ماء البحر ( بولاروغرافيا) 
Determination of so; in seawater (Polarography)‏ 


اساسيات : تتضمن طريفة العمل هذه الاختزال البولاروغراي ءنطمaإpolarog‏ 
Pb** ER‏ والذي تم استخدامه في طريقة العمل 5 -7 - هذه الطربقة 
یم تعبين ال sO‏ باضافة زيادة من لیم ترسیب ال P050,‏ » ومن قياس الريادة 

من ”۴۲ بولاروغرافیا . ولتقلیل ذوبانية اذ ۴٥50,‏ الى مستوى مقبول يستعمل مذيب 
مزوج 1٨1ء01۷‏ لع×نص حاوي على 20 ایثانول . 


ان كمية ال 0و الموجود تساوي كمية ال **ط المضافة ناقصاً الكية الزائدة من 
ط۴ والي تم تعينها بولاروغرافيا . لطريقة العمل القابلية على قياس تركيز الكبريتات الى 
افضل من ± %1 . 
نوجیہات : حضر عالیل م قياسية حاوية ءل 10 مللي فورمالي (٫N0)ط۶‏ » واخرى 
حاوية على 10 مللي فورمالي 80ر2" . 


يتم محضير اليل قياسية للعمل بنقل قطفات مقدارها 10 مللتر من عحلول اي 
للرصاص الى حمس دوارق حجمية سعة 100 - مللتر باستعال ماصة حجمية . أضف 


“<۵ 


0 مللتر من 95 ايثانول » وقطرة واحدة من 3 فورمالي 10 وقطرتين من %0.5 
تریتون × 100 الى كل دورق باستع ال ماصة حجمية سعة 2 مللر. اضف بعد ذلك 
كميات مختلفة (0» 2» 4 ٠6‏ 8 مللتر) من ملول الام القياسي ل ,80رة× الى 
عع اراق ا ا جد ی ا ا غ 0 ا 
NaCl‏ . 


يتم محضير العينات بالطريقة نفسها عدا انه يتم استعال 2 مللتر من عينة ماء البحر 
(ملاحظة 2) بدلا من محلول الام القياسي ل "a80,‏ . 

کا رو و ی ی ا ی ات 
النظري › واستشر المدرس حول تفاصیل البولاروغراف الخاص الملستعمل . 


اشطف الخلية البولاروغرافية بامحلول القياسي الاول » واملأها بالمحلول. اطرد 
الاوكسجين لمدة 7 الى 10 دقائى بامرار ر" مشبع بالماء الى الحلول . اوقف امرار ١‏ » 
واسمح لا ×١‏ بدخول الخلية فوق مستوى سطح الحلول لمنع د0 من دخول الخلية. ثم 
سجل البولاروغرام من 0 الى 1 فولت مقابل الكترود الكالوميل المشبع وثبت حساسية 
التيار لتبى موجة اذ ا۴ على الممياس (ملاحظة 2) . 

اعد العملية مع محاليل قياسية وعالیل عينة اخحرى. حضر منحني معايرة برس تيار 
انتشار ال ا۴ مقابل ا ال S07‏ الملضافة مع الحاليل القياسية (ملاحظة 3) . ومن 
منحني المعايرة عين مليغرامات ال 0١‏ ف 2 رمن ع ماد الحرم جل الكل 
مليون (مليغرامات لكل لتر) من ,50 في عينة ماء البحر. 


ملاحظات : 

1. كن استعال هذه الطريقة مع عينات اخرى من الماء » على سبيل الثال مياه بثر 
مالح » الا ان كمية العينة المأخوذة وحجم القطفة محاليل الام القياسية حكن ان 
تحتاج الى تثبيت . استشر المدرس حول مدى التركيب المتوقع اذا لم تكون العينات 
من مأء البحر. 
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2. يحب استعال اعلى حساسية » والتي لاتزال تسمح لمنحني تيار الانتشار للرصاص 
بالبقاء على المقياس لتقليل شلك قياس التبار الى الحد الادلى . 

3. لاحظ ي هذه الطريمَة » ان كمية الزيادة من ط۴ » وكذلك تيار الانتشار القاس 
يقلان بزيادة اضافة ال ,60 <« وهذا يعني |ن خط lllعlير Calbiration line‏ 
ميل سالب . 


ن ون 
طراتق الفصل 


Separation Procedures 


تبحث الفصول 2 الى 5 من الكتاب النظري بصورة رئيسة في تقنيات كمية 
uan titative techniques‏ مختلفة( الخطوة 4 في عملیات التحلیل كلها ) ومن ناحية انحری ہکم 
الفصل السادس بالخطوة 3 من الفصل . وبوضوح › وبعد احراء الفصل فان حطوة 
التعيين الي لاتزال ضرورية لاكال التحليل » لذلك ولبعض طرتى عمل الفصل 
الموضحة فان المحلل يرجع الى طريقة عمل اخرى › حيث يستمر التعيين لكي . 


تعد کر وماتوغرافيا الغاز رأمةاعها۳«a‏ اء sوع‏ من تقنيات الفصل المهمة 8 
وبسببب دراستا عادة يي مختبر الكيمياء العضوية فان هذا الفصل بشتمل فقط على 
طريقة عمل واحدة لكروماتوغرافيا الغاز. يشتمل هذا الفصل على بعض طرائق العمل 
الاعوذجية » حيث تتضمن استخلاص سائل - سائل «liquid — liquid extraction‏ 
وکروماتوغرافيا التبادل الایوي رطمr4ع0اchr0m2 ion - exchnge‏ وكروماتوغرافىا 
الطبقة الرقيمة رأمةاع ayer chro nato‏ - inطt‏ » ويعب الاشارة الى انه في طريقة 
العمل 3 -14 تم استخلاص النيكوتين من عينة التبغ بوساطة مذيب عضوي كخطوة 
فصل » وي طريقة العمل 5 -7 تم استخلاص الرصاص من عينة الكازولين بوساطة 
1٣1‏ كخطوة فصل . 


م / 4 الكسمباء التحليلية المملي 


طريقة العمل 6 -1 : فصل د٤‏ من عناصرفي سبيكة (استخلاص سائل - سائل) 
Separation of Cu from Metals in an Alloy (Liquid — Liquid‏ 
Extraction)‏ 


اساسیات : شرا بعد نيوكبريون 1€0°1p011‏ (2› 9-— ثناي مثيل- 1[» 10[- 
فينانۂرولین) phenan{hroline‏ -10 ,1 -اdimethy‏ -9 ,2 حت ظروف مناسہة 
کاشفٰ خصوصي Specific reagent‏ ل .Cu)1(‏ ويكون المعقد المتكون ذائبا ي 
الكلوروفورم ٤110۲0۴0۳۳‏ » وبالاضافة الى ذلك بحتص بقوة عند 457 نانومتر. بمكن 
استعال هذه الطريقة لتقدير النحاس ي سبائك مختلفة مثل حديد الصهر C35 1۲0١‏ »› 
وسبيكة اللحام ء ا0ء » وسبائك الفولاذ . 


تذاب عينة السبيكة > م يحتزل (11)س٤‏ الى (1)س٤‏ بوساطة هيدروكلوريد 
ھıدرgكJın .(NH,OH. HCI) hyrroxylamine hydrochloride jal‏ و 
سترات الصوديوم كعامل حجب ٤۸ععة‏ ع«i)ةص‏ لمنع التداخحل من قبل عناصر اخرى . 
توجىپات : بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفات مقدارها 10 مللتر من السسكة المذارة 
(ملاحظة 1) الى قع الفصل . أضف 5 مللتر من e‏ هیدروکلورید هیدروکسیل 
امین و 10 مللتر من 30 عحلول سترات الصودیوم » ثم أضف N1‏ الى ان تصبح ال 
م حوالي 4 ( ملاحظة 2).أضف 10 مللتر من %40.1 ا (ملاحظة 3) و10 مللتر 
کلوروفورم )GHC1(‏ » وحرك لمدة 30 ثانية › م امح للطبقات بالفصل » واسحب الطور 
الاسفل من را٣1‏ الى دورق حجمي سعة 25 - مللتر. اعد الاستخلاص مع جزء 
اخحرمن الكلوروفورم مقداره 5 مللتر» واضف طور الكلوروفورم الى الدورق الحجمي › 
خحفف الى العلامة بالكلوروفورم . 

قس الامتصاصية عند 457 نانومتر (ملاحظة 4) مقابل اعوذج مقارن محضر بابدال 
0 مللتر من الماء بدلا من العينة اعلاه . حضر منحني معايرة باستعال 0 مللتر من محالیل 
ال ا٤‏ القياسية الحاوية على 10 الى 20 مايكروغرام من »ا٤‏ لکل مللتر بدلا من العينة 
اعلاه. 

سجل النسبة المئوية ل س٤‏ في السبيكة. 


۲1. 


ملاحظات : 


—-1 


استشر المدرس حول طريقة لاذابة السبيكة > ووزن مناسب للعينة . بعد ان تتم أذابة 
العينة » بحب ان تنقل الى دورق حجمي سعة 100- مللتر» وتحفف الى العلامة 
عكن استعال ورقة كونغو الاحمر إ#مaم ed‏ 0ع0nءاو‏ ورقة دليل ال 4٤٣م‏ 
indicating pH paper‏ . 

نیوکبریون في ایثانول مطلق . 

انظر طريقة العمل 1-4 لعمل المطياف الضوب . 


) من 1 (كروماتوغرافيا التبادل الايوني‎ 2١ يقة العمل 2-6 : فصل‎ 
Separation of Zn from Ni Ion-Exchange Chromatography 


اساسيات : إن المبادى الاساسية لكروماتوغرافيا التبادل الايوني موجودة ني الفقرة 
9 من الكتاب النظري » حيث تم الاشارة الى امكانية بقاء المعقدات الايونية 
السالبة p1e×esصmەء ani0«ic‏ لايونات العناصر على اعمدة التبادل الايوني السالب 
anion ecchange columns‏ . حیث مکن ان یتم فصل ايونات العناصر بالافادة 
من الفرق في ثوابت تكکوينا للمعقدات . 

هناك مدی واسع لاستقرارية معقدات الکلورو 6s×ء‏ آم٥ ۸1٥٥١‏ » وھکذا 
فبالسيطرة على ]C17[‏ يعكن فصل ايونات عناصر عديدة بوساطة كروماتوغرافيا 
التبادل الايوني . ي هذه الطريقة يكون “21 حالا معقدات ZnCl, , ZnCl,‏ 
في 2 فورمالي €1 » بيا لايكون ال Ni”*‏ هذه المعقدات . وهكذا عندما بعرر 
علول حاوي على (21)11 و N1)11(‏ في 2 فورمال ٨1٤1‏ خلال عمود تبادل ایوني 
سالب » فإن الخارصين يبتى » وعر النيكل خلال العمود ويزاح dءاناء,‏ 


بعد ذلك بستعمل الماء كمزيح ۲١عںاء‏ » والذي يقلل ]٤17[‏ الى قيمة واطثة 
كافية بحيث يكون (11) 21 بصورة رئيسة بشكل ايوني موجب › ويزاح من 


العمود › ومن م يجمع . 


۲11 


والان بعكن اجراء تعيين كمي للمحلول الحاوي على N1)11(‏ والحلول الحاوي على 
(2)11 بالتسحیح مع E0۲۸‏ كا هو موضح في طربقة العمل 21-3. 


توجيهات : حضر عمود تبادل ايوني ( ملاحظة 1) بملاً انبوبة (ملاحظة 2) براتنج ۲61١‏ 
تبادل ابولي سالب ذي قاعدية قوية وشبيكات 50 الى 100 (طیمص -10 t0‏ 50) 
( ملا حظة ۰)3 مع ترك فراغ 10 الى 5 سم عند النهاية العليا للانبوبة . اغسل العمود 
بوساطة 50 مللتر من 6 فورمالي N3‏ » يتبعه 100 مللتر من الماء » وانحيرا بوساطة 100 
ملل من 2 فورمالي 1ا٣1‏ (ملاحظة 4) . لاتسمح لمستوى السائل بالتزول الى اسفل 
سطح الراتنج » وإنما اجعله يتزل الى اعلى سطح الراتج بالضبط . الان اصبح العمود 
جاهزا للاستعال . 

بوساطة ماصة حجمية » انقل 10 مللتر من العينة (ملاحظة 5 ) الحاوية على Z١)11(‏ 
و(N1)11‏ الى العمود» ومح للعينة بالانسياب خلال العمود› واجمع المراح ي دورف 
مخروطي سعة 250- مللتر. إغسل ال لجدار الداخلي للعمود بوساطة عدة دفعات من 2 
فورمالي 1٣1‏ ر( مقدا ركل دفعة 3 الى 4 مللتر) > واسمح لمتسوى السائل بالنزول الى سطح 
(ولكن ليس اسفل السطح) الراتنج في كل مرة قبل اضافة اللجزء التالي من 1©1 . بعد 
ذلك مرر 50 مللتر من 2 فورمالي ۲1٣1‏ خلال العمود لازاحة النيكل » م حلل محتوى ١i‏ 
بالتسحيح مع E21۸‏ كا هو معطى في طريقة العمل 21-3 . 


ابدل الدورق الخحروطي سعة 250- مللتر المستعمل ججمع N1)11(‏ بدورى مخروطي 
سعة 500 - مللتر» وازح (2)11 بامرار 100 مللتر من الماء حلال العمود بععدل 3الى 4 
مللتر/ دققة . حلل محتوی ال ۸ بالتسحیح مع ۴۸ کا هو معطى ي طريقة العمل 
3 . عند اقتراب اشارة نقطة النهاية (يدل اللون الارجواني على وجود الشكل الاحمر 
والشكل الازرق للدليل ) » مرر جزء آحر من الماء مقداره 50 مللتر خلال العمود » واجمعه 
في الحلول المسحح . وعندما يتغير لون الدليل و الاحمر» ينل (2")11 اضاي من 
العمود» وجب اعادة طريقة عمل نقطة النهاية هذه. وني حالة عدم حدوث تغير 
اضافي » فإن الازاحة تكون قد تمت » ويحب اجراء التسحيح الى ان يتم الوصول الى اشارة 
نقطة النهاية وهي اللون الازرق الصاي . 


مالاحظات : 

1- يوصى بتحضير عمودين › ما يساعد الحلل على اجراء حليلين ي وقت واحد. 

2- إن الحجم الاعموذجي لعمود تبادل ايولي هو 30 الى 0 سم طول > وا الى 4.5 مم 
قطر. ويعكن استعال سحاحة مع قطعة من الصوف الزجاجي توضع ي الماع لمع 
جزیئات اراتنج من سد العمود. 

3- بوصی باستمال راتنج من نوع1- e×‏ 0او 18۸-400 ۸۴۲11۵ . وجب تکسیر 

4- إن معدل السريان المناسب هو 4 الى 5 مللتر/ دقيقة » والذي ععكن التحكم به 
بوساطة المحبس عند استع ال سحاحة . 

5- بجحب تجهيز العينات ني دوارق حجمية سعة 100 - مللتر» ويجب ان تحتوي على 5 
الى 15 مللي مول من کل من (2۸)11 و .N1)11(‏ مم اضف 16 مل من €1 › 
وحفف الى العلامة بالماء. 


يقة العمل 36 : تعيين الحتوى الايوني الموجب في ماء عسر (كروماتوغرافيا 
التبادل الاو ) 
Determination of Cation content in Hard water(lon-Exchange‏ 


Chromtography ) 


اساسيات : عندما بمرر علول حاوي على ايونات موجبة خلال عمود تبادل ايوي 
موجب بشكل *1 » فإن المزاح سيحتوي على تركيز من 0ر1 مكافئٰ لشحنة 
الايون الموجب بي الحلول . ويعين نركيز ال *1,0 بالتسحيح مع N0۴81‏ » وتعد 
الطريقة مفيدة لتعيين الحتوى الملحي ي امدادات الاء. 


يمكن تسجيل نتائج التحليل (الحامضية المعدنية المكافثة ) ١٠١21‏ 6۲ا۷aزuيم‏ 
فة على شكل مللي مکافئات 5ا٥!-۷۸اس»ءافلاص‏ لكل لتر او على هيئة ,°20 
بشکل اجزاء لکل ملیون (ملیغرامات من ٥4٥0,‏ لکل لتر) . ولان ٥۵٥0,‏ هز ایون 
واحد من K4”‏ فإن قيمة ١‏ هي 2. 


كثيرا ماتكون عينات الاء التجارية قلوية بسبب وجود ,۳0٤1٨و ٥0,‏ او 
0٦‏ » وهذا يعني بان هذه الايونات تعادل بعض من *1,0 المتحرر عند امرار العبنة 
خلال عمود التبادل الايوني » مؤدية الى نتيجة واطئة للمحتوى الكلي للايونات الموجبة . 
عكن تعيين القلوية N2۴ a E E‏ ال نقطة النهاية نقسها المستعملة 
مع العينة المتبادلة ايونياء ومن م اضافة هذه القيمة الى الحامضية المعدنية المكافئة 
للحصول على الحتوى الكل للايونات الموجبة . 


توجيهات : حضر عمود تبادل ايوني موجب بوساطة التفنية اموضحة في طربقة العمل 6- 
۰2 ولکن باستعال راتنح تبادل ايوني موجب ذي حامضية قوية وشبيكات 50 الى 100 
(ملاحظة 1). اغسل العمود بوساطة 250 مللتر من 2 فورمالي 1٣1‏ للتاكد من ان 
الراتنج اصبح بشكل *1. اشطف بالماء بحيث لايحتاج جزه من المزاح مقداره 10 مللر 
الى اكر من قطرة او قطرتين من 0.02 عياري 0۴١‏ ( ملاحظة 2) لتعطي تفاعل قلوي 
باستع‌ال دلیل بروموکریسول الانحضر ۲۴۵۸ع 0٥۳٥ - ›]٤01‏ (ملاحظة 3) . لاتسمح 
لمستوى السائل بالنزول الى اسفل الراتنج » وانا ينزل الى اعلى سطح الراتنج بالضبط . الى 
ان يصبح العمود جاهزا للعمل . 

بوساطة ماصة حجمية » انقل قطفات من العينة مقدارها 100 مللتر (ملاحظة 4) الى 
بيكرات سعة 150- مللتر» مم انقل عينة الى العمود » واسمح ها بالسريان خلال العمود 
معدل 3 الى 4 ملار/ دقيقة . اجمعم المزاح في دورق مخروطي سعة 250 - مللترء م 
اغسلل البيكر والجدار الداخلي للعمود بوساطة عدة اجزاء صغيرة من الماء 5 مرر 
50 مللتر من الماء المقطر حلال العمود » واضف الغسول المزاح الى المزاح الاوى › 
قطرتین من دلبل بروموکر يسول الاخحضر. 

حح مع 0.02 عياري 10# الى ان يتم الوصول الى اشارة نقطة الناية الخضراء . 

قدر تصحيح الاغموذج المقارن بتسحيح 150 مللتر من الماء المقطر حاوي على دليل 
بروموکر سول الاخحضر مع 0.02 عيlري NaOH‏ . 


اذا کان ضروريا» فقدر تصحيح lêزوي alkalinity COrFecti0¬‏ بتسحيح عينه 
مقدارها 100 مللتر مباشرة مع 0.02 عياري 0۸× › باستعال قطرتين من دلبل 


بروموكر يسول الاخحضر› م اضف هذه القيمة الى قمة التسحيح الي . اجحادها اعلاه. 
سجل امحتوى الايوني المىجب بشكل مللي مكافثات لكل لترء وعلل هيئة ٣2C0,‏ 
بشکل اجزاء لکل ملیون (ملیغرامات من ٥3٤٥0,‏ لکل لتر) . 


ملاحظات : 
1- يوصی باستعال راتنج من نوع [0w e×-80‏ او 120- Amberlite 1R‏ › وب 
2- حضر 0.02 عیاري N08‏ بتخفیف 0.1 عیارې N08‏ عضر في طريقة العمل 
7-3 بوساطة ماء مغل . ۹ 
و لتحضصرر دلیل بروموكر يسول الأحضر» انظر ملاحظة 1 من طريقة العمل 6-3 . 
4- يجب ان تحتوي عينات الماء على 4 الى 8 مللي مكافئ / لتر» وثبت حجم القطفة 
اذا كان الركيب المتوقع حارج هذا المدى . 


يقة العمل 4-6 : تشخيص مكونات صبغية (كروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة ) 
Identification of Dye Components(Thin-Layer Chromatography )‏ 


اساسيات : إن الافكار الاساسية لكروماتوغرافا الطبقة الرقيقة موجودة في الفمَرة 7-19 
من الكتاب النظري . في هذه الطريقة يبقع لء٤0ص5‏ مزيج صبغي وعاليل صبغية قياسية 
على صفيحة طبقة رقيقة (هلام السليكا) اع ها8 » حيث بظهر كروماتوغرام 
Chromatogramn‏ بوساطة مذيب حاوي على خحلات الائثیل 4ءء الإطاء ومیثانول 
وماء . ولان مكونات المزيج هي اصباغ » تكون البقع الظاهرة مرئية للعين ولاتحتاج الى اية: 
تقنبات لاظهار البقَعة sعنا‏ ٩ن‏ 1ءء developmen:‏ - ادم ( انظر الفصل 19من الکتاب 
النظري) . 


تشخص المكونات بالمقارنة مع اصباغ معلومة تبقع على الصفيحة نفسها عند الوقت 
نقسه . وللتسجيل حسب کي ال R١‏ بوساطة المعادلة 6-1 


المسافة الي حركتها البقعة 
المسافة الي عرکھا المذيب 


(6-1) 


توجبات : بوساطة ماصة مابكروئية اPeأم0إءنص‏ ملاحظة 1) » بقع 2 مايڪرولتر من 
كل من المزيج الصبغي وعاليل الاصباغ القياسية (ملاحظة 2) على مسافة 2سي من 
الحافة السفلى لصفيحة طبقة رقبقة من هلام السليكا ذات ابعاد 5 ي 20 سے › کا هو 
مبين في الشكل 1-6 (ملاحظة 3) . بحب ان تكون البقع على حط مستقي » والا يكون 
زمن الاظهار development time‏ مختلف للبقع احتلفة. ضع مسطرة بجانب 
الصفيحة » واشر حرص عند الحافة السفلى للصفيحة مكان خط بقعة العينة » ونقطة على 
مسنافة 10 سم اعلى الخط : 


Dye mixture 


individual 
dye standards— —|— 


cm‏ 20ھ 


ا ا 


شكل 16 : صفيحة مبقعة لكروماتوغرافيا الطبقة الرقبقة . 


عرض الصفيحة جو الغرفة لمدة 10 دقائى لتبخير المذيب المستعمل للعينات الصبغية › 
او استعمل محفف شعر للوالي دقيقة واحدة . 


حضر مذیب الاظهار ۸۲ع1۷٥ء‏ عہذمہ[eہعل‏ ,عزج 40 مللتر من خلات الاثیل و10 
مللتر من الميثانول و10 مللتر من الماء » م ضع 50 مللتر منه في الحوض (كاف ل جعل عمق 
المذيب 1 سم). ضع وسادة من ورق نشاف مشبع ذات ابعاد 10 سى في 29 سم 
(ملاحظة 4) مقابل الوجه الداخلي لاحد الجدران العريضة لخزانة الاظهار (ملاحظة 
4 مم ميل الخرانة بزاوية مناسبة »> واسكب المذيب الى الخزانة عند فة الوسادة 
المشبعة . بهذه الطريقة تصبح الوسادة رطبة بمذيب الاظهار (الناقل ) ۲ذ٣‏ » ومن 
الضروري الانتظار الى ان يصعد الناقل الى اعلى الوسادة » حيث تلتصق الوسادة الرطبة 
بجدار الحوض . عدل الخرانة وضع الغطاء فوقها . يحب ان تعطي ال 60 مللتر من المذيب 
عمق حوالي 1 سم عند قاع الخزانة . انتظرلمدة 10 الى 15 دقيقة لضان تشبع الهواء داخل 
الخزانة بابحرة المذيب . 

ضع الصفيحة المبقعة دام لءاا0مء (ملاحظة 5) على الحامل» ومن تم ضع 
الحامل في خزانة الاظهار كا مبين في الشكل 2-6 بحيث تكون حركة المذيب اقل 
مامکن › ورجع الغطاء بسرعة (ملاحظة 6). 


شكل 2-6 : تركيب خزانة الاظهار» مينا حامل وصفيحة كروماتوغرافا الطفة الرقَعَةَ N-100‏ 1عءااة٣A‏ 


الان يبدأ ظهور البقع كلا تحرك المذيب على الصفيحة بوساطة فعل ااخاصية الشعرية 
capa ry action‏ » ویستمر ظهور البقع الى ان تصل جبة المذیب ٤٣٥۲؟‏ ۲ء دی الى 
العلامة المؤشرة سابقا على حافة الصفيحة على بعد 10 سى . وتاج هذا 25 الى 30 دقيقة . 


IV 


رفع الغطاء » واخحرج الصفيحة من الخزانة (ملاحظة 7) › م ضع الصفحة ٤‏ 
غرفة طرد البخار لمدة 15 دقيقة لتسمح للمذيب بالتبخر» او استعمل محفف شعر لثوان 
عدة . إن الصفيحة الي تظهر عليما البقع يحب ان تكن مشابمة لتلك التي في الشكل 
3-6. ي المثال المبين يحتوي المريج على المكونات الاربعة للصبخة كلها . 


Dye 
component 


10 cm 


ا 


Origin 


Sample 


شکل 3-6 : صفحة الاظهار مينا فيا عملة فصل لعبنة صغة الى المكونات الاربعة بوساطة كرومانوغرافا الطقة الرقِقة . 


سجل الاصباغ المىجودة ي امريج › وقي R, Jı‏ للاصباع باسىتع ال المعادلة 6-1. 


ملاحظات : 

1_ تملا الماصات المايكرولبة بسهولة بمسك نهاية انبوبة زجاجية » وجعل نهايتها السفلى 
تمس بلطف سطح العينة المطلوبة > حيث ينسحب السائل بوساطة فعل الخاصية 
الشعرية. 

2- بمكن توفير مجموعة من |إلاصlغ Analtech, Newark, Delaware‏ › وتشىل 
ا لمحموعة على السودان 1۷ 1۷ Suda”‏ والبسمارك القهواني Bismak brownm‏ « 
والرودامين 8 8 rhodamine‏ والاحضر الثابت fast green‏ . 

3- عندما تكون البقع في الاسفل كثيرا » فيمكن ان تغمر العينة في مذيب الاظهارء 
وينتح بعض الاذابة للعينة » والني تؤدي الى تشوه البقع وتلوث المذيب الناقل. 


4- یم توفير الوسادات المشبعة » والحوامل » وخحزانات الاظهار المناسبة من 1ءع)[a١A‏ 
Newark, Delaware‏ .„ 

5- مکن اظهار لحد اربع صفائح ذات ابعاد 5 ي 0م في وقت واحد. 

6- كبديل هذا بعكن ترك الحامل في الخزانة » ووضع الصفائح على الحامل باسرع 
ماععکن. 

7- کبدیل اخر اخحر ج الحامل الداحلي من الخزانة » ومن مم اخرح الصفائح من 
الحامل. والان بعكن استمال الخزانة لاظهار صفائح اكثرء ولكن اضف مذيب اذا 
کان ضروریا لیبنی مستوی السائل عند قاع الخزانة حوالي 1ا سے. بحب تغيير الوسادة 

لمشبعة عند زوال التلوين ١٥ناةإهاهعءال»‏ ويحب تبديل المذيب عندما يصبح 
ملونا او ضبابيا . 


يقة العمل 5-6: نحديد الكافشين في النواتج التجارية ركروماتوغرافيا الطبقة 
الرقيقة) 
Detection of Caffeine in Commercial Products (Thin — Layer‏ 


Chromatography). 


اساسيات : ان الافكار الاساسية لكروماتوغرافيا الطبقة الدقيقة موجودة في الفقرة 7-19 
من الكتاب النظريء وقد تم توضيح طرائق العمل الحتبرية الاساسية في طريقة العمل 
4-6. في هذه الطريقة تم اذابة نواتج نجارية مختلفة في الكلورفورم وبقعت على صفائح 
طبقة رقيقة من جل السلكا › وقد بقعت عينة من كافئين نى على الصفيحة للمقارنة. 
ویظهر الکروماتوغرام باستع‌ال 1:1 كلوروفورم اتن کات 


ينم تشخيص مواقع البقم بوضع الصفيحة ي خزانة الأظهار فارغة » واضافة بلورات 
ار کی آلو اضر کو ی سق الا د ب ا 
تظهر على شكل بقع برتقالية مقابل خلفية صفراء. وبحب قياس مواقع البقع بسرعة بعد 
احراج الصفيحة » لان اليود يتبخر خحلال دقائى عدة تاركا الصفيحة عدعة اللون مرة 


۱4 


توجيبات : اطحن اقراص العينات (ملاحظة 1 )وعينة الكافئينالاصلية‌الى مسحوق ناعم . 
م انقل كلا منها الى انبوبة طرد مركزي صغيرة. واضف 3 مللتر من الکلوروفورم ا٣٩۴٥‏ . 
امزجها اما بتدویر ملعمَةَ صیدل ھا ں۹1م؟ ي الانبوبة » واسمح للاطوار بالقصل » واطرد 
مرکزیا (اذا كان ضروربا) للحصول على فصل جید. 

اسحب 5 مايكرولتر من طبقَة را©C71‏ (السفلى) بوساطة ماصة مايكروثية (ملاحظة 
٠ 2‏ م بقع كل عينة على صفيحة طبقة رقيقة من جل السليكا (ملاحظة 3) » وكا هو 
موضح في طريقة العمل 4-6 (انظر الشكل 1-6). 


بعد تبخر المذيبب ¢ تظهر البقم ي 1 کلوروفورم : اسہتوں (بالحجم)› وکا مبين ي 
طريقة العمل 4-6 (انظر الشكل 2-6). 

بعد ظهور البقع اخرج الصفيحة من الخزانة وجففها في ألهواء لمدة عشر دقائق » م 
ضعها في خزانة اظهار فارغة. اضف عدة بلورات من ر1 الى قاع الخزانة » وغطها. عندما 
تظهر البقع بصورة واضحة اخرج الصفيحة من الخزانة» واشر مواقع البقع بسرعة. 


شخص اي من النواتج يحتوي على الكافئين بالمقارنة مع العينة الاصلية للكافئين. 
وباستعال المعادلة 6-1 » سجل قيمة ,۸ للكافثين› وكذلك قي ال +۴ لاية بقع اخحرى 
تتم ملاحظتا. 


ملاحظات : 

1- توي نواتج تجاربة مختلفة على الكافئين › مثل اناسين ١1ء3٣۰۸‏ وكوب عp ٣0‏ 
> وایکسیدرین E»‏ ونو-دوز 007 -0. وهناك عینات لاتحتوي على 
الکافئین» مثل الاسبرین ٣۲1أمیه»‏ والبوفرین ١1ا8۲‏ يكن استع اها لتوضيح 
عدم وجود الكافئين. 

2- كن ازالة الطبقة العلا اولا بوساطة قطارة طبية 

3- تتوفر صفائح الطبقة الرقيقة المصنوعة من هلام السليكا تجارياء وعكن تحضيرها 
بغمس شرائح زجاجية مجهرية كع لاء مم0عوهءنص نظيفة في ملاط 6 ي6 
A slurry‏ م السليكاء بتألف من 35 غم من هلام السليكا في 100 مللتر من 
مذیب 2 کلوروفورم : ايثانول. م تجفف الشريحة الزجاجية عند 110م لمدة ثلائين 


دققة . 
»(( 


بقة العمل 6-6: تعيين السايكلوهيكسان في مزيج البنزين- التولوين 
ركروماتوغرافيا الغاز) 
Determination of Cyclohexane in Benzene — Toluene Mixture (Gas‏ 


Chromatography) 


اساسیات : توجد مباديٰ کروماتوغرافا الغاز yطمr2ع0 gas Chr o „at‏ ي الفقرة 2-19 
من الكتاب النظري . وب عل الطلاتب ان یکونوا عل اطلاع بوحدة کروماتوغرافا الغار 
الخاص التوفر» وكذلك بتقنية حفن ١٥1)ءءز":‏ العينات على العمود قبل محاولة اجراء 
التحليل الكي. 


ني هذه الطريقة » يتم تحضير نسب حجمية معلومة من السايكلوهيكسان المراد ليله 
وحلول قياسي داخلي للبنزین 4۲4ل" ھاء benzene int er41‏ › وتجرى عميلة 
الكروماتوغرافيا. ویم قياس ارتقاعات الفمم peak hieghts‏ ومساحاتپا »› م رعسم نسب 
المساحة (ونسب ارتفاع القمة) مقابل النسب الحجمية على منحنى معايرة. تضاف الكية 
نفسها من الحلول القياسي الداخلي الل (او موجود في) عينة السايكلوهيكسان المعلومة» 
وتجري عملية الكروماتوغرافيا على المزيج › م تقاس نسب المساحة والارتفاع » وتقدر النسبة 
الحجمية للسايكلوهيكسان المراد تحليله من الرسوم البيانية المعايرة. 


توجممات : حضر الامزجة القياسية الاتية (ملاحظة 1و2). 


. 4 سايکلوهیکسان و %12 بنزین و %84 تولوین 
. %8 سابكلوهیکسان و %12 بنزین و %80 تولوین. 
. 12 سایکلوهیکسان و %12 بنزین و %76 تولوین 
. %16 سايکلوهیکسان و %12 بنزین و %72 تولوین. 


سر يټم ننه هڅ 


اكتشفت طريقة كروماتوغرافبا غاز جيدة لفصل المكونات الثلاثة كلها في زمن مناسب 
بوساطة تغير درجة الخحرارة» ومعدل سريان ۳٤‏ » وحجم العينة » وحساسية المكشاف 
detector senst1vty‏ (ملاحظة 3) . استشر المدرس حول الق المناسبة التقريبة هذه 
klتغıر|lٽ parameters‏ . 


TT 


بوساطة طريقة العمل المثلل» اعمل الحلول القياسي 3 عشر مرات بحت ظروف مائلة. 
استعمل جھاز رسیم بياني سريع للحصول على قياس دقيق لارنفاع القمة وعرضها ۷ لقمتي 
السايكلوهيكسان والبنزين. احسب عدد الصفائح النظرية n)theoretical plaes(‏ و 
۴ظ للعمود. قس » وسجل الوسط الحسابي صدعص » والانحراف القياسي 
«standard deviation‏ والاحراف القياسي النسي retative standard deviation‏ ! 
(1) ارتفاع فةالبنزين » (2) نسبة ارتفاعات القمم للبنزين/ السايكلوهيكسان › (3) 
مساحة فة البنزين (ملاحظة 4) و(4) نسبة مساحات القمم للبنزين/ السايكوهيكسان . 


احصل على عينة مجهولة من المدرس والتي بجحب ان نحتوي على 12./ بنزين تم اعمل 
كل ملول قياسي وامجهول لرتين» وحضر منحنيات معايرة منفصلة لكل من ارتفاع القَمة 
ومساحة القمة. احسب وسجل النسبة المخوية للسايكلوهيكسان في المزيج المجهول. 


ملاحظات : 

٠1‏ مخذير : يحب تناول البنزين بعناية كبيرة » لانه من الحتمل ان يكون من المواد 
المسببة للسرطان . خذ تحذيرات مسبقة تامة لمنع التلامس مع البنزين. 

2. تا كد من نقاوة كل مذيب بوساطة كروماتوغرافيا الغاز قبل محضير الخلائط القياسية 
رادرس ى عات وجرد راب رة 

3. بوساطة مكشاف توصيJ‏ خرljري ja thermal condu ctivity detector‏ 
الضروري ان يتدفق الغاز الناقل خلال العمودين قبل تشغيل تيار الفتيلة ۸0۸۲ 1]4) 
u1‏ (عموما يكون 100مللي امبيں) . اطنىء تيار الفتيلة في نہاية التحليل› 
واستشر المدرس على طرائى اضافية للتوقف. 

4. ي حالة عدم وجود جهاز قياس المساحة ١0ة۲عع)"ذمع‏ وحدة كروماتوغرافيا الغازء 
احسب المساحة على كل ارتفاع القمة ي عرضها عند منتصف الارتفاع» او 
استعمل تقنية المطع والوزن ع٩1٣ Cut and - Wزgط tec‏ رانظر الفقرۃ 
2-9 من الكتاب النظري). 


TTY 


اللصطلحات المعربة 


A 

اصناف ممتصة absorbing species‏ 
الدقة accuracy‏ 
المطر الحامضي acid rain‏ 
الانبوب الموصل adapter‏ 
مأادة مضافة additive‏ 
قطفة aliquot‏ 
تصحيح قلوي alkalinity correction‏ 
شبه قلوي alkaloid‏ 
شک alloy‏ 
ملغم amalgem‏ 
امبولة ampule‏ 
ا محلل analyte‏ 
مفاوم القشرة antidandruff‏ 
مضادالرغوة antifoaming‏ 
الماء اللكي aqua regia‏ 
حویل الى رماد ashing‏ 
ورقة ترشیح عديعة الرماد ashless filter paper‏ 
تردد aspirate‏ 
منفاخ مردد aspirator pump‏ 
ماصة داتية automatic pipet‏ 

B 


back titration التسحيح الراجع‎ 
balance ميزان‎ 
base dissociation constant ابت تفكك القاعدة‎ 


(TY 


الخاصية الشغرية 
مادة مسرطنة 

حديد الصهر 

علول التنظيف 
ر 
التغي 

کاشف لوي 

قباس كمية الكهربائية 
عر 


aE‏ تکوین المعقدات 


مکثف 

مستوى الثقة 
منتجات اسنہلا كية 
الحزام الناقل 
الترسيب المشارلكه 


4 


blank 


blank correction 


blank titration 
boiling stone 

brass 

buoyancy correction 
buret 


burner 


caking 

calbiration 
capillary action 
carcinogenic 

cast iron 

cleaning solution 
clinical labs 
cloudiness 
colorimetric reagent 
coloumetry 


coloumn 


Complexometric titration 


condenser 
confidence level 
consumer products 
conveyer belt 


coprecipitation 


غير مشبع باهواء 
الرويق 

التوثيق 

تفریع 

تقنبات المشتفقة 
العامل الجفنف 
مکشاف 

زمن الاظهار 
اقراص 

اهضم 

معامل التخفف 
توجیہات 

ماصة التورر یم 
ماصة قطارة 


حبس کهرباني 

اراف الالكترود 

تقنيات غليلة كهربائية 
الطريقة الوزنية الكهربائبة 
التحلل الكهرباني 

وة 


م / ٠١‏ الكيمياء التحليلية المملي 


corrosion 
creeping 


cuvette ِ 


D 


deaerated 
decantation 
decumentation 
„deliver 

derivative techniques 
desicant 
desiccator 
detector 
development time 
dials 

digestion 

dilution factor 
dırection s 
dispensing pipet 
dropping pipet 


E 


electrical stopcock 


elect’od dirft 


electroanalytical techniques 


electrogravimetry method 
electrolysis 


eluent 


T2 


كاشف الأزاحة 


T1 


eluating agert 


eluent 


emulsion 

environment 
environmental concern 
equilibration time 
Erlenmeyer flask 
erratic results 
evaporating dish 
expanded scale 


cxtraction 


F 

filament current 
filter aid 

fluted filter paper 
flux 


fume hood 


G 

glass electrode 
Gooch curcıble 
grade 
granulted zinc 
ground glass 


grating 


تناول 
ماء عسر 


حامض متعدد غير متجانس 


انبوبة الكاثود المغرغ 


مأدة متميعة 


ارق 

الحقن 

جهاز قياس المساحة 
المقطع امحصور 
المخداحلات 

املح اليودي 

القوة الايونية 

التبادل الايوي 

الكترود انتقالي - ايوني 


جربة رئيسة 


محر 
ماصه صغرة 


السريان الطبنى 


H 

handling 

hard water 
heteropoly acid 


hallow-cathod tube 


homogeneous 
hygroscopic 
I 


ignition 
injection 
integrator 
intercept 
interferences 
iodized salt 
ionic strength 


ion — exchange 


lion — selective electrode 


K 


key experiment 


L 


laboratory 
lambda pıpet 


laminar — flow 


NV 


المربعات - الصغرى 
مر الضوء 

حجر الكلس 
تحدیدات 

تيار الانتشار الحدي 
امقياس الخطي 
معالجات 

عامل الحجب 
كتلة 

مکونات الحلول 
الأنبعاث الأعظم 
معدل 

ماصة القياس 


هلال 

دلائل فازية لونية 
ماصة مايكروئية 
شرائح زجاجية ججهرية 
مللي مکافات 


معدل 

مذيب يزوج 

عزم 

موحد الطول الموجي 
لبکاند احادي التکافو 
هاون 

فرل 


TYA 


lcast — squares 

lıght path 

lime stone 

limitations 

limiting diffusion current 
linear scale 

mainpulation 

masking agent 

mass 


matrixs 


maximum emission 
mean 

mcasuring pipet 
median 


meniscus 


metallochromic indicators 


metal tag 
micropipet 
microsocpe sildes 
milliequivalents 
mineral 

mixed solvent 
moment 
monchromator 
monodonate ligand 
mortar 


muffle furnace 


N 

non flame method 
O0 -> 

off— balance 
operating current 
optical scale 


ore 
P 


parallax 
parameters 
peak height 
piptization 
pestle 

pet food 

pipet 

plunger 
polarogram 
potentiometry 
powder funnel 
precipitation titration 
preservalive 
precision 
principles 


primary contributor 


Q 


quantitative techniques 


<4 


دي درجة کاشف 

دورق الاستبقال 

تسحيح الا كسدة - الاختزرال 
عامل مختزل 

مختزل 

الكترود مرجع 

مقاييس مرجعية 

مووق به 

تعيبنات مكررة 

اسرجاع 


ٌ* 


متبني 
زجاجة ساعة مضلعة 
شربط 


قضيب زجاجي ذو ناية مطاطية 


٠يزان‏ ذو كفة واحدة 
بودفة ترشيح زجاجية 
الزجاج الرقيق 
اللحام 

جبهة المذيب 


(T. 


R 

reagent grade 
reciving flask 
rcdox titration 
reducing agent 
rcductor 

reference electrode 
reference standards 
reliable 

replicate determinations 
reproducible 
residue 

ribbed watch glass 
rıbbon 

rubber policeman 


rubber suction bulb 


S 

sampling 

scanning type 
separation step 
separator funnel 
simultaneous 
single-pan balance 
sintered glass curcible 
soft glass 

solder 


so]jvent front 


تنائر المطرات 
سكين الوزن (ملعقة الصيدل) 
کاشف خحصوصي 
حجم نوعي , 
المطياف الضوب 
اقساد 

قضیب ندویر 
الصفبحة الميقعة 
مصيدة الرش 
لول منظم قياسي 
احراف قياسي 
0 : 
شخ دة 
سبيكة الفولاذ 
الرکاب 

احلول الام 

التوازن النسي 
امجيس 


فوق التسخين 
الطاي 
الالكترولىت الساند 


مه 


spattering 

spatula 

specific reagent 
speeific volume 
spectrophotometer 
spiking 

spin bar 

spotted plate 
spray trap 
stablizer 

standard buffer solution 
standard deviation 
standardization 
static charge 

steel ingot 

stirring rod 

stirrup 

stock solution 
stoıcnıometry 
stopcock 

strength 

suction 

super heating 
supernatant 
supporting electrolyte 


syring 


صفاح نظرية 
التوصيل الراري 
الطبقة الرقيقة 


kê ف‎ 


tablets 
techniquc 
teflon 
theoretical plates 
thermal conductivity 
thin — layer 
titrant 
top loading 
trace analysis 
transfer pipet 
transmittance 
(triple — beam balance 


turning 


U 


unglazwd 


۷ 
vacume desiccator 


vacume filtration 
vınegar 
volumetric flask 


volumetric pipet 


W 


washing soda 
watêr hardness 
water of hydration 
wavelength drive 


weighing bottle 


(TY 


تی لايل 


۸ - 1 ملحقی‎ 
Atomic Weights E 
الوزن النري العدد النري الرمز النصر‎ 
اکبوم‎ Ac 89 )227( 
الوم‎ Al 13 26.9854 
امریکبوم‎ Am 95 (243) 
اتیمون‎ Sb 51 121.75 
ارکون‎ Ar 18 39.948 
زریع‎ As 33 74.9216 
ت‎ At 85 )210( 
0 Ba 56 13.3 
۴ E Bk 97 (247( 
بریکوم‎ Be 4 9.01218 
E Bi 83 208.9804 
B 5 10.81 
برف‎ Br 35 79:904 4 
کادموم؟‎ Cd 48 112.41 7 
كالسبوم‎ Ca 20 40.08 
کالبفوریوم‎ Cî 98 (251) > 
کاربون‎ C 6 12.011 3 
س‎ : 1 is 
ب‎ 2 
3 17 35.453 ر‎ 
r 4 51.996 م‎ 
کوبت‎ Co 27 589332 2 
عاس‎ Cu 29 63.546 ^ 
کوریوم‎ Cm 96 (247) - 
دیزروزبرم‎ Dy 66 162.0 Qû. 
انشتینوم‎ Es 99 ر‎ E 
ایریوم‎ Er 68 167.26 
:ورسم‎ Eu 63 151.96 
فبرمبوم‎ Fm 100 (257) 0 
ور‎ F۴ 9 1 8.99840 r 
فزانسیوم‎ Fr 87 )223( : 
کادولنرم‎ Gd 64 157.25 
کالیوم‎ Ga 31 69.72 2 
دف‎ Au 79 196.9665 ٺه‎ 
مافیوم‎ Hf 72 178.49 O 
هیليوم‎ He 2 4.00260 مد‎ 
. هواوم‎ Ho 67 164.9304 2 
مدروجین‎ H 1 1.0079 8 
انیدبوم‎ In 49 114.82 o 
بود‎ 1 53 126.9045 & 
دیریدیوم‎ Ir 77 192.22 3 
حدید‎ Fe 26 55.847 0. 
کرینون‎ Kr 36 83.0 
لائابوم‎ La 57 138.9055 
لاورینسیوم‎ Lr 103 (260) 
رصا‎ Pb 82 207.2 
لببوم‎ Li 3 6.941 
يبوم‎ Û 21 174.967 
مذ نوم‎ Mg 12 24.365 
منغنیز‎ Mn 25 54.930 
مندبليفيوم‎ Md 101 )257( 


3 


Atomic Welghits (cont.) الاوزان الذربة (تكلة)‎ 


الوزن الذري . المدد النري ارمز ى المنصر 
H 80 200.59‏ الزتق 
Mo 42 95.94‏ الموليدنوم 
Nd 60 144.24‏ النودبرم 
Ne 10 20.179‏ > اليون 
Np 93 237.0482‏ الحويوم 
Nı 28 58.70‏ البكل 
Nb 41 92.9064‏ الردوم 
N 7 14.0067‏ اللتروجيف 
0 0 ر 
Os‏ الاور سيو 
e 0 8 15.9994‏ 
P 1‏ الفمهفور 
ا 78 P1‏ 1 
Pu 94‏ البلوتوبرم 
Po 84 (209)‏ الولوبوم 
K 19 39.0983‏ الوتاسيوم 
٤ 2‏ ا Pr‏ 
Pm 1 (‏ بور 
Pa 9t 4‏ 7 
Ra 88‏ الراديوم 
Rn 86 )222(‏ الرادون 
Re 75 186.2‏ الوم 
Rh 45 102.9055‏ الروديوم 
Rb 37 85.4678‏ الربديرم 
Ru 44 101.07‏ الرپيوم 
Sm 62 150.4‏ البار يوه 
Sc 21 2‏ الكانديوم 
Se 34‏ اللوم 
Si 14 28.055‏ اللكون 
Ag 47 107.868‏ َ 
Na 11 2 7‏ الصوديوم 
Sr 38‏ الروتم 
im‏ ۹ : 5 
Ta‏ _ التتالبوم 
Te 43 (97)‏ التكيشبوم 
Te 52 127.60‏ التلريوم 
Tb 65 158.9254‏ الريوم 
e‏ 4 1 
Th‏ الور 
0 
n‏ القمد 
Ti 22 47.90‏ اقبابوم 
Ww 74 183.85‏ التكين 
U 92 28.029‏ البورانبرم 
50.9415 23 ۷ الفاديوم 
Xe 54 131.30‏ الزنون 
Yb 70 173.04‏ اريم 
Y 39 88.9059‏ العيوم 
Zn 30 65.8‏ الخارصين 
Zr 40 91.22‏ الزركونبوم 


نمثل الاعداد ني الاعداد الكلية للتظير الاكثر استقراراً والاكثر شيوعاً » لقد تم استمال الأوزان الذرية الميينة في اعلاه مساب 
أوزان الصيغة . 


TT" 


Formula weights‏ اوزان الصيغة 


AgBr 187.77 HC, H; (حامض الرريك) ر0‎ 
Ag? 143.12 H,C,0,۰2H,0 ر( حامض الاوكرال ِك)‎ 
Ag, CrO, 331.3 HCI 

Agi 234.77 | HCIO, 
AgNO, 169.87 H,1Og 
AgSCN 165.95 Î HNO, 

AIl(Cs HNO); )ات(‎ 459.44 HO 

Al,O,۾‎ 101.96 | H,O, 
Al,(SO.)» 342.14 | H,PO, 
As0, 197.84 H,S 

As8) 246.02 H,SO, 
BaCl, ° 2H0 244.27 Hg, Br; 
BaSO, 2339 Hg;Cl» 
Bi,O, 465.96 | HegCI, 

°C, (اسیلن) ر383‎ 26.04 | HgO 
C,H, (ئايواسيابد‎ 75.13 | HgS 
رکلرکرن ی0 ر ,1م‎ 180.16 | 1, 

C,H,OH (di) 94.11 KB(C« Hs)« 
C. HN تاي شل کلابوڌم) ر0‎ 116.12 KBr 

CO 28.01 KBrO, 

CO, 44.01 KCN 
CO.N,H, (urea) 60.06 | KCI 

CaCD, 100.09 KCIO, 

CaC. O, 128.10 | KCIO, 

CaCl 110.99 | K,Cr0, 
CaF; 78.08 K,Fe{(CN)« 
CaO 56.08 | K„.Fe(CN), 
Ca,(PÛU.): 310.18 | KHC, H4O, )ڪںڵت(‎ 
CaSO, 136.14 | KH(1IO;)» 
CaSO, 2H,O0 172.17 | K,HPO, 
Cd(OH), 146.42 KH,PO, 
Ce(NH„),(NO3)« 48.3 KI 

Cr0; 151.99 KIO, 

CuO 79.55 KIO, 

Cus 95.61 KMnO, 
CuSO,‘ SH, O 249.68 KNO, 
Fe(C, H, NO), (ly) 488.30 | K,O 
Fe(NH„)(SO,); ' 6H0 39213 KOH 

FeO) 159.69 KSCN 
Fe(OH), 89.66 | K,SO, 
Fe(OH), 106.87 La(1O0,), 
FeSO, 151.90 | LiCI 
Fe,(SO,); 399.87 Lil 

1C1 0 ) (حامض الفوريك‎ 46.03 ME; As;O0, 
HC, رحامض الخلك) ر0 ر1‎ 60.0“ vı 2(Cg HH, NO) )اكات(‎ 
HH; €, 14 0» رحامض التارناربك)‎ 150.09 MgCO, 

H1€° رحامض الاىكوريك) ي10¿‎ 176.13 | MgNH,ASO, 


TTY 


TTY 


وزان الصبغة (تكلة) 


137.31 | PbO 220 
40.30 | PbO, 2330 
58.32 | Pb,0, 685.60 

222.55 | PbSO, 36 

120.36 | SO, 64.06 
86.94 | SO, 80.06 

228.81 | Sb,S, 338 
17.03 | SiO, 60.08 

142.11 | SnCl, 189.60 
53.49 | SnO, 150.69 
35.05 | SrCO, 147.63 

228.19 | SrC,0, 175.64 
46.01 | SrSO, 183.8 

381.37 | Tio, 19.90 

102.89 | TICI 23.2 
68.01 | U,O, 842.68 
82.03 | V0, 181.88 

144.11 | WO, 23.5 

372.24 | ZnCl, 169 
58.44 | ZnO 81.38 
49.01 | Zn,P,0,ڊ‎ 304.0 

105.99 

مالاحظة : 134.00 
لقد تم انال اوزان الصيغة اليية لجميع المائل 84.01 

والامثلة في الكتاب النظري . مع ذلك » فغالباً ماعول 119.98 
ال عدد ملائم ذي ارام ملوظة. واذا استممات 
الصيغة الوزنية كاملة » فسيتغير ا جواب بقدار = 1ي n‏ 
E‏ 77.98 
74.44 
40.00 

163.94 

367.86 
81.07 

1424 

158.10 

248.17 

1591.99 

288.92 
74.70 

141.94 

367.01 

325 

28.11 

3319 

461.01 

331.21 


(TA 


Formula weights (cont.) 


(NH) C20. HO 
NH,CI 

NH, OH 

(NH„)252 08 

NO, 
Na,B,O0,۰10H,0O 
NaBr 

NaCHO, (formate) 
NaC, HO, (acetate) 
NaC,H.O, (benzoate) 
Na,C,oH,aN O0, ۰ 2H,O (EDTA) 
NaC! 

NaCN 

NaرCO,‎ 

NaC,0. 

NaHCO, 

NaH, PO, 

NaNO, 

NaNO, 

Na,O 

Na, Û, 

NaOCl 

NaOH 

Na,PO. 

NasP,O0,0 

NaSCN 

Na, SO« 

Na,S;0, 

Na,S,0,۰ SH,O 
NaZn(UO,),(C,H,O0;)y ۰ 9H;O 


Nı(C4H-N,0,); (dımethylglyoxıme) 


NiO 

PO, 

PbBr, 

Pb(C, H.)„ (TEL) 
FbCI, 

PbCrO, 

Pbl, 

Pb(NO;); 


ملحق النين 


ملحق 2 - ۸ حواصل الاذابة ه 
حواصل الاذا APPENDIX 2-A Solubility products*‏ 


10732 31.0 
107 5" 50.11 
1079 8.29 
1071٥ 9.92 
1078 7.64 
10719 9.89 
10722 21.15 
107° 940 
102 18.09 
1071“ 13.60 
03 14.23 
1078 7.05 
10728 270 
1079 8.32 
10'1 10.31 
107۶ 8.64 
10729 28.0 
107° 5.92 
1071’ 1 7.00 
103 30.22 
107° 8.28 
1076 5.92 
107 2° 19.66 
10712 11.96 
1022 35.22 
1075 14.32 
10 1° 15.10 
10 °۴ 37.40 
10718 17.2 
02 11.21 
1075 441 
I08 13.48 
10 ° 4.80 
10 1 13.74 
1071“ ] 4.92 
1079 815 


(al** [OH J? 
[Ba ” ° [ASO} 7}? 
[Ba J[{CO} ] 
(Ba? ' }{(CrOj} 7} 
[Ba J[C,0j 7] 
[Ba** J{SOã ] 
[Be?* [OH 7} 
[BIO {OH} 
(B® °J(T J 
[Cd* ° J[CO} 
[Cd?* J[OH 7} 
[Cd J[C03 7] 
[Cd**J[S* ] 
[Ca** J[CO}; J] 
[Ca *J[F J} 
[Ca** [C047] 
[Ca?* P{PO} 7}? 
[Ca?* J[SO} 7] 
[Cr?” [OH 7}? 
[Cr* * {OH 7J? 
[Cu J[(Br j] 
[Cu }{(CI ] 
[Cu?* ]{[OH J} 
[Cu J(1 J] 
[Cu** [S7] 
[Cu ? [SCN  ] 
(Fe [OH 7}? 
[Fe {OH 7} 
[Fe ]{(S* ] 
[La*’ J[1O; J 
[Pb** [Br] 
[Pb {CO} ] 
[Pb 7 [C17 J 
[Pb*7}[(CrO}  ] 
[Pb* ° [OH J] 
[Pb [1 J’ 


. نحل القبم قربية من درجة حرارة الغرفة ؛ ومن مصادر مختلهة‎ e 
. ان فيم ال 5× كلها ممطاة لشكلين مبزين للسهولة في قراءة الجدول‎ + 


هبدروكدد الالنيوم 
ارسیات الاريوم 
کاربونات الباربوم 
کرومات الباریوم 
اوکرالات الباربوم 
کبربات الباربوم 
هيدروكدد البربلرم 
هیدروکسيد اوكسيد البزموٹ 
بوديد. لزعو 
کاربونات الكادميوم 
هبدروكيد الكادميوم 
اوکرالات الكادميوم 
كيريتيد. الكادميوم 
کاربونات الكاليوم 
فلوريد الكالسيوم 
اوكراارات الكالسبوم 
فوسفات الكالسيوم 
كمربتات الكالسبوم 
هیدروکد الکروم (11) 
هدروك د الكروم (111) 
بروميد النحاس ([) 
کلوربد الحاس (1) 
هدروكد انحاس (11) 
بودبد النحاس (1) 
کرید الحاس (11) 
تابوميانات الحاس (1) 
هدروکید الحدید (۱1) 
هدروکبد الحدید (111) 
کہ ند الحدید (11) 
ابوداث اللثانوم 
بروميد الرصاص 
کاربونات الرماص 
کلورید الرماص 
کرومات الرصاص 
هيدروكسد الرصاص 
يوديد الرصاص 


A 


kK 

1.6 x 107° 
1 x 10728 
3 x 10713 
1 × 1075 
6.5 x 107۶ 
1.8 x 107 
8.6 × 107 ˆ“ 
1.9 x 107 
3 x10 
5.8 x 10 
1.3 x 107" 
4.5 x 10729 
4 x10 33 
3 x10719 
1 x 10722 
5.2 x 107 
1.8 x 107 1° 
1.2 x 107 
3.0 x 1078 
8.3 x 107 
6 x10 5° 
1.1 x 10712 
1.1 x 107 1° 
3.6 × 10 ؟‎ 
1.6 x 107 
3.2 x 107 
3.4 x 107° 
1.7 x 107 * 
6.5 x 10° 
5 x10 
1 x10? 
1.4 x 107! 
4.1 x 107° 
1.2 x 1071 
2.8 x 10° 
2 x10 2%* 


التعير الحبري 


اا 
للمعالة (الفعالِة) 


[Pb * [SOR] 
[Pb** ](S* ] 


[Mg * J([NH J[PO} 7] 


[Mg *” (CO; J 
[Mg *J[F J’ 
[Mg** J[OH J 


[Mg (C04 ] 


[Mn? * [OH 7} 
[Mn** ](S* 7] 
[Hg * J[Br 7J’ 
[Hg?  J[(CI J’ 
(Hez J(1 }’ 
[Hg**](S’ 7] 
(Ni * (S7 ] 
[Ag * J} [ASO 7] 
[Ag ` J(Br J] 
[Ag ' J[CI1 J) 
[Ag * ]*(CrOj `] 
[Ag J[1O; ] 
(Ag J(1 ] 
[Ag ^ ]’[(S* 7] 
[Ag J[SCN ] 
(Sr * J[CO; ] 
{sr? * J[(CrOi} 7] 
(Sr** J(C,04 7] 
[Sr * J[SO; J] 
[TI J[Br J] 
[TI’ (CI ] 
(T° J(1) 

(TI J {S* 7] 
[Sn * [S7] 
[Zn?* (CO; J] 


[Zn? ° }*{(Fe(CN)% J] 


[Zn*” [OH J) 
[Zn * (C04 ] 
[Zn *J[S? 7] 


الادة 


کرات الرمصاص 
کر ند الرصاص 
فوسفات الامونوم المخبسبوم 
کاربونات اغوم 
فلور بد المفيوءم 
هدروكسد الغبوم 
اوکرالات المغيسرم 
هدروكد امغر (11) 
ک رتد العز (1) 
برومید الزئقی (1) 
کلورید الرئی () 
ابودید زی (۱1) 
کر 
کم ید الیکل (11) 
ارسينات الفضة 

برومد المضة 

كلوربد الفضة 
كرومات الفضة 
ابوداث الفضه 

ابودید اأنقهة 

كربد الففضة 
لابوسانات آلفضة 

کر وماتٹ السعرونتوم 
اوكزالات الست وتوم 
کم بتات الس ر وننبوه 
رومد اث الوه (1) 
کلورید الثالوم (|) 
بودبد الابوم (ا) 
کید اللالِوم (1) 
کر تد ا'مصدی (1) 
گا لات ارصن 
فروسبانيد الخارصين 
هدروکدد الخارصین 
اركز'لات الحارصن 


کک سے ٣‏ لحار ص ا 


ملحق 2 - 8 ثوابت تفكك الحامض رالقاعدة 


القاعدة الراققة / اخامض الرافى 


CH ,COOH/CH,COO 7 1.75 × 107 3 .76 5.71 x 01° 
NH NH, 5.56 x 1071 9. 1.80 × 1073 
C„ HNH; /C„ HNH, 2.54 × 107 .60 3.94 x 107° 
H,ASO„,/HASO« (K,) 6.0 x 1073 1.7 x10712 
HAsO /HASO}2 7 (K,) 1.05 x 1077 98 9.52 × 10° 
HASO}  /AsO}” (K;) 3.0 x107'* 11.52 33 x1073 
H,AsO,/H,ASO; 6.0 x1071° 9. 1.7 x1073 
HC H+0«/CaHOg 105 1.1 x 1071° 


C4, H,COOH/CgH,COO 7 1075 .21 1.63 x 107° 
H,BO,/H, BO; 0° 9 1.71 x 1073 
BrCH, COOH/BrCH,COO 7 1073 .90 8.00 x 1072 
CH,CH,CH , COOH 1073 .82 6.56 x 10 ° 


CH,CH,CH,COO 7 
H,CO,(CO,)/HCO; (K,) 107 .35 2.25 ×10 ° 
HCO, /CO? 7 (K,) 107'' 10.33 2.1 x107%* 
CICH,COOH,CICH,COO 7 103 .87 7.34 x10 2 
H,C,H;O-=/H,CgHsO? (K,) 107١ ٠ 1.34 x 1071 
HCHO; /HC,H;O% 7 (K;) 10“ .76 5.77 x 101° 
HCHO? 7 /C„HO}3 7 (K;) 107 .40 2.51 x10 ° 
(CH,;), NH; (CH,),NH 107'' 10. 5.9 x10“ 
HOC, HNH; /HOC,H.NH,; 107'° 950 3.18 x10“ 
CH,CH,NH; /CH,CH,NH, 107'' 1063 4.28 x10“ 
NH,C,H.NH} 7”; 10 85 71 x10 

NH,C,H.NH? (Kڊ)‎ 

NH,C,HaNH; / 107° 993 85 ×10“ 

NHC2H.NH;(K,) 

H,Y‘H,Y (K,) 10 1.0 x 1072 
H,Y /H,Y* (K;) 1073 .67 4.63 x 102 
H,Y* /HY* (K,) 107 1.45 x 107° 
HY°7/Y* (K«.) 1071 1.82 x 107“ 


0 2 . . . . 
. 8 ي OT Se EK‏ ھ. و" واي a!‏ 8 4 
و اة له ت الال لفات لهل اویل اي لون اق وب ډ جه رازه رهه د فیدر مامه 


7 ِ {H,O JlA J 
عر فا اف‎ HA + H.O2 HO + 4 As 
[HA] 
„, [HAJIOH ) 
ماعو اة رة‎ A + H.O 2= H4 + OH i= 
IA j 
ا وک اک ا‎ 


س ك 7 خالوة 147 (يلللا). 


= 
r 


ف 5 kK‏ نھ ەت کن دل اھ رة الةو 


APPENDIX 2-B (cont.) ملحق 2 -8 (تكلة)‎ 


القاعدة المراضقة / الحامض المرافق 


FCH,COOH/FCH,COO 7 2.59 x 107° 2.59 3.85 x 107° 11.41¶‏ حامض القلوروخلبك 
HCOOH/HCOO 7 1.77 x 107*4 3.75 565 x10 5‏ حامض الفورمبك 
HOCH ,COOH/HOCH,COO” 1.48 x 107“ 3.83 678 x107'' 10.17‏ حامض الکلایکولا“ 
H,NNH; /H,NNH, 78x107 8II 1.3 x107® 5.89‏ هیدرازین 
HCN/CN 6.2 x101° 92! 16 x[1073 479‏ يايد الميدروجين 
HF/F 7 7.2 x107*“ 314 1.4 x107'' 1086‏ وريد البدروجين 
H,S/HS  (K,) 57 x107® 724 18 x1077” 66‏ كبريبد الفميدروجين 
HS 7/877 (K,)) 1.2 x107'5 149 83 x10 —09‏ ] 
HONH; /HONH, I.1 x1076 596 9.1 x10? 8.04‏ هبدروکیل آمین 
HCI10/CIO 7 3.0 x!107° 752 33 x1077 648‏ حامض المایبوکلوروز 
HIO,/10O; 1.7 x1071 0.78 60 x107'* 13.22‏ حامض البوديك 
CH,CHOHCOOH/ 1.37 x 107“ 386 7.28 x10" 1014‏ حامض اللا تبك 
CH,CFOHCOO 7‏ 
H,C„H,O„/HC,H,O; (K,) 1.20 x1072? 1.92 8.34 x107' 12.08‏ حامض الالبك 
HC„H,O; /C.H,0O} 7 (K») 5.96 x 1077 6.22 1.68 x10 78‏ 
HCOCCH , COOH’? 1.40 x 1073 286 7.16 x 107 11.14‏ حامض الالونك 
HOOCCH,COO 7 (K,)‏ 
HOOCCZH,COO 7/ 2.01 x10 ° 5.70 497x107 ° 80‏ 
OOCCH,COO?7 (K»)‏ 
CH,NH; /CH,NH, 2.1 x107'' 10.68 48 x10“ 32‏ مل امین ۲ 
H,Y/H,Y (K,) 2.2 x102 1.65 45 x1071 1256‏ حامض النابنر بلوخبك 
H,Y7/HY?7 (K;) 1.1 x1073 295 89 x107'? 11.05‏ 
HY?7/Y°” (K,;) 5.2 x107'' 10.28 19 x10“ 372‏ 
HOOCCOOH‘HOOCCOO” 5.36 xx107? 1.27 187x1071 123‏ حامض الاوكزالبك 
(K,)‏ 
HOOCCOO 7 /OOCCOO? 7 S.42 x 107° 427 185 x107° 93‏ 
(K2)‏ 
C,H,OH,C4H;O 1.00 x 107'° 10.00 1.00 x 107“ 4.00‏ فول 


4Y 


12.24 ! 


ملحق 2 -8 (تكلة) 


APPENDIX 2-B (cont.) 


القاعدة المرافقة / الحامض ال رافق 


1.4 x1071'* 11.85 
1.6 x107 6.80 
2.4 x10 1.62 
1.00 x 107'* 1200 
3.8 x10 7.41 
8.91 x 1071 11.05 
2.56 x 107° 859 
1.9 x 107“ 1371 


1.3 x1073 288 
7.48 x 1071° 913 


1.7 x10 8.78 
9.5 x107 11.02 


1.61 x 1071 9.79 
4.32 x 107° 86 
9.73 x 1071^ 1301 


8.34 x 10713 
5.81 x 103 
1.56 x 107 6.81 
1.09 x0 '' 10.9 
2.32 x 101° 963 
7.8 x10“ 1311 
6.25 x10 0 
1.19 x 1076 5.92 


12.08 


2.15 
7.0 


12.38 


2.00 
6.59 
2.95 
5.41 
0.29 


11.12 


4.87 


7.1 x10 3 
6.3 x 10° 
4.2 x10713 
1.00 x 10 
2.6 x 107? 
1.12 × 103 
3.91 x 10° 
S.1 x107' 


7.6 x 1072 
1.24 x 1073 


6.0 x 1076 
1.05 x 1073 


6.21 x 10 5 
2.32 x 106 
1.03 x 107° 
strong 

1.20 x 107 
1.72 x 1072 
6.43 x 107° 
9.20 x 107 ˆ 
4.31 × 10 ˆ 
1.29 x 107 
1.60 x 10'٥ 
8.41 x 107% 


H,PO„/H,PO; (K,) 
HPO, /HPO}  (K,») 
HPOj /POj 7 (K;) 
H,PO,/H,PO; (K,) 
HPO; /HPO} (K») 
HC, H.O0,./HCsH,O, (K,) 
HCaH,O, /CgH.O  (K»2) 
(NO?) Cs HORF/ 
(NO2),CsHO 
CsH,oNH; /CsH,oNH 
CH,CH,COOH/ 
CH,CH,COO 7 
C,H,NH */C,HN 
C,H, OHCOOH? 
C„H.OHCOO 7 
HC„H,O,/HC,H4O, (K,) 
HC,H„.O, /C.H,O4 (K») 
H,NSO,H/H,NSO; 
H,SO,„/HSO; 
HSO, /SO} (K») 
HSO;/HSO; (K,) 
HSO; /SO}7 (K2) 
HC„.H,O,/HC,H.O« (K,) 
HCHO; /C„H4Oã (K») 
Cl, CCOOH/CI,CCOO 7 
(CH;)J,NH * /(CH,);N 
(HOCH,),4CNH} / 
(HOCH,),CNH,; 


حامض الففوربك 


حامض الففوروز 
حانض ۾ - فشاك 
حامض اليكربك 


سیریدین 
حامض البررويونيك 


بیریدین 
حامض الساناليك 


حامض السكينك 


حامض اللفاميك 


حامض الکڊريتوز 

حامض التارتار ياك 
حامض اللاي كلوروحلِك 

لاني مثیل امین 


ترس (هدرودسي مثل) 
آمنومان 


LY 


33 


APPENDIX 2-C Formatlon constants of metal lon complexes” . ملحق 2 - لوابت اككرين لعقدات أيون الفازات‎ 


Ca? 0.5 -0.2 -0.6 -0.8 آ6‎ 

Cd?’ 1.3 1.0 2.6 2.1 1.4 0.9 2.2 0.8 0.2 1.5 0.4 0.4 
Ce?“ 1.7 1.0 0.1 

Co?’ : 21 1.6 1.0 0.8 4 

Cu” 5.9 4.9 4.9)/( 

Cu? ' 1.8 1.1 43 3.7 3.0 23 0.3 0.1 -0.6 

Fe? 3.7)8( 0.4 0.0 

Fe -03 -05 1.5 0.6 _-10 
Hg? ` '8.4(8( 8.8 8.7 1.0 0.8 9.0 8.3 1.4 53 7.5 1.1 
Mag? 0.5 0.2 0.1 0.3 -10 

Mn? ' 0.8 0.5 0.0 

Ni? 0.7 0.6 28 2.2 1.7 1.2 

Ph? ° 27 1.5 1.2 0.7 0.9 1.1 1.2 --04 
Sn? 0.7 0.4 0.2 1.1 0.6 0.0 
Sr? ' 0.4 

Zn? 1.0 2.4 24 2.5 2.1 0.2 -0.3 -06 -02 -04 


ه ثوابت التكرين التدرجي معطاة ماعدا المؤشرة (8) » في هذه الحالة تعطي ابت التكوين الكلي للممقد. نعطى القي 
لکل مز واحد (ماعدا لثوابت تکوین ال E0۲۸‏ للمهرلة بي قراءة ال جدول . 


APPENDIX 2-C Formation constants of metal lon complexes لوابت التكوين لعقدات أبون الفازات‎ C- 2 ملحتق‎ 


NTA’ اوکزاللات‎ 
log K, logK, log XK) logK, logKuy logK, logK, logK, leg K, logKuy logK, logK, logK, 


71.32 13.9))( -0.2 0.0 
16.13 
7.76 64 23 
19.4)84( 1.1 
10.70 8.2 30 
16.46 4 1. 1.1 95 35 1 0 07 
6.5 4 
16.31 106 47 2 3 07 
12.1(8) 
18.80 12.7 62 
14.3 88 47 3 
25.1 159 94 6 1.3 
21.80 17.5(8) 
8.69 70 34 
13.9 74 39 1 
18.62 11.5 53 2 05 
18.04 3 1 11.5 1.4 


8.63 5.0 2.5 
17.56) 27 16.50 10.5 4.9 


SOURCE: From L. Meites, ed.. Handnok of Analytical Chemistry (New York: McGraw-Hill Book Company, 1963). در ن‎ 


د4 


٠ : : 
EDTA formation constants are for the reaction ان ثوابت تکوین ال ۴01۸ مي التغاعل‎ 


M"*+Y* a MY"* 
ان ثوابت تکرین ۳۸ هي الغاعل‎ + 


RA“ , VI” na RAVA”? 


'NTA formation constants are for lhe reaction 


املح الثالك 
ملحق 3 - ۸ اهود القباسية الانغالة رجهرد المغة امف الخلة 


APPENDIX 3-A Selected Standard and Formal Half-Cell Potentlals 


E* (V)* 
المييم‎ 
Al * + 3e = AI -6 
امون‎ 
SbO, + 6H0" + 6e 2 2Sb + 9H,O +0.2 
SbO, + 6H0” + 4¢ = 2SbO*' + 9H,O + 0.581 
Sb(V) xz Sb(I11) 6 F HCI + 0.82 
AsO, + 6H,O ` + 6e xz 2As + 9H,O + 0.4 
H,ASO, + 2H0 * + 2e2 H,ASO, + 3H,O +9 
باربوم‎ 
Ba? * + 2e ~ı Ba 20 
بربلرم‎ 
Be? ° + 2e 2 Be 1.5 
وٹ‎ 
BiO” + 2H,O* + 3e 2 Bi + 3H,O +0.2 
BiOCI + 2H;O * + 3e zz Bi + 3H,O + CI + 0.16 
یروم‎ 
Br,(aq) + 2e = 2Br + 1.087 
Br,(l) + 2e = 2Br + 1.065 
Brg +2e=23Br + 1.05 
2BrO; + 12H;O* + 10e 2z Br, + 18H.O +1.52 
کادمیرم‎ 
Cd?** +22 Cd - 0.403 
Cd(CN)4 + 2e2 Cd + 4CN 7 —-1.09 
Cd(NH;) ° + 2e 2 Cd + 4NH, —- 0.61 
کالسيوم‎ 
Ca?” + 2e 2 Ca ~07 
کاربون‎ 
2CO, + 2H0” + 2e 2 H,C,0, + 2H,O - 9 
سیر یوم‎ 
Ce(IV) + e z2 Ce(111) 1 F HCIO, +1.0 
1 F HCI +1.8 
1 F HNO, + 1.60 
1 F HSO, +144 


. الذي يشر القيمة 0.000 فوت . والاشارات تطابق معاهدة ستوكهو م‎ »)N 1E تعطى الجهود بالفولت مقابل‎ ٠ 
ان جهرد المصغة تى جهرد الخلة للمحالبل الماوية على افورمال زكيز الاصاف المردوحة للاخترال - الاكدة ي‎ 
. الوسط الَعَين . وترجح الق الى درجة الرارة 25" م‎ 
۲4٦ 


APPENDIX 3-A (cont.) ملحق 3 - ۸ (تكلة)‎ 


E (V)* E} (VJ 


کلور 
Cl, + 2e =2 2C7 +9‏ 
2HOCI + 2H,O’ + 2e2 Cl, + 4BH3;0 +1 63‏ 
CIO, + 2H,O’ + 202 CIO, + 3H,;O +119‏ 
2CIO; + 123H,O’ + 10e 2 Cl, + 18H,O + 1.47‏ 
کروم 
Cr?’ +2e2 Cr —- 0.56‏ 
CrlN) + e 2 Cr(IlI) -0.41‏ 
F H,SO, - 0.7‏ 0.1-0.5 
Cr,O03 +14H,O0' + 6e z2 2Cr?' + 21H,O +1.3‏ 
F HCI + 1.00‏ 1 
F HCIO, + 1.025‏ 1 
کوبلت 
Co? + 2e = Co -0.8‏ 
Co(II) + e 2 Co(I1) + 1.842‏ 
F H,SO, +1.2‏ 8 
Co(NH;)} + e =2 Co(NH,)} ` +0.1‏ 
نجاس 
Cu?’ + 22 Cu + 0.7‏ 
Cu?' +e Cu* + 0.153‏ 
2Cu?” +21 +2e2Cu,l, + 0.86‏ 
Cu(CNI, +eza Cu + 2CN 7 - 03‏ 
CuCl; +e Cu + 2CI7 +0.7‏ 
Cu(EDTA) + 2e2 Cu + EDTA“ 0.1 F EDTA. pH 4-5 +013‏ 
ظورړ 
FEF; +4 22 2F +287‏ 
دھب 
Au” + 2e > Au + 1.41‏ 
Au” + 3e > Au + 1.50‏ 
Au(CNI; +e z2 Au + 2CN — 0.60‏ 
هبلروجن 
2H;O +2e=2H, + 2H0 NHE 0.000‏ 
2H,O + 2= H. + 20H —- 0.88‏ 
ابدیوم 
In?’ + 3C2 In -03‏ 
يود 
0.55 + 21 = 2-0 + (s(رI‏ 
Iş + de23 + 6‏ 
2ICl. + 2e2, + 4C + 1.06‏ 
12H,O + 10 2I, + 18H,O +1.19‏ + ,210 
HIO«, + H,O +2¢e 210; + 4B,O HIR‏ 


NV 


APPENDIX 3-A (cont.) 5 شخ‎ 


E, (¥)° 


+0735 
+0.0 
+ 0.53 
+ 0.68 
+ 0.46 


+1.5 


+ 0.242 


+ 4 
+ 0.1 

-5 
+ 0.11 


E° (V)* 


— 0.440 
+ 0.771 


- 023 
—-0.72 


( ظروف جهد الصيغة ) لصف الخلة الضنصر 
حديد 
Fe” + 2e Fe‏ 
Fe(lH) + e =2 Fe(II)‏ 
F HCIO,‏ 1 
F HCI‏ 1 
F HCI‏ 10 
F H,SO,‏ 1 
2F H,PO,‏ 


Fe(CN) 7 +ex=Fe(CN} 
رصاص‎ 
Pb? ' + 2e = Pb 
PbSO, + 2¢ = Pb + SO} 7 
PbO, + SO, + 4H,O’ + 2e = PbSO, + 6HO 
PbO, + H,O + 2e z2 PbO + 20H 


يرم 

Li +ez=zli 
موم‎ 

Mg + 2= Mg 


Mn’ +2e2 Mn 

Mn{lIl) + e 2 Mn(I1I) 

MnO, + 4H,O’ + 2e2 Mn?’ + 6H.O 
MnO, + 8H,O” + Se z2 Mn? + 123H,O 
MnO, + 4H,O + 3e2 MnO, + 6H,O 
MnO, +e= MnO} 7 


رج 


7.5 F H,SO« 


Hg’ +2e = Hg 

2H’ +22 He?” 

Hg’ +22 Hpg 

Hg.Br. + 2e 2 2He + 2B 

He-Cl. + 22 2Hg = 2C 

satîd KCI. SCE 

He,l, ~ 2¢ = 23He + 2I 
مولبديوم‎ 

Mol) + e 2 Mol) 

2F HCI 

4.5 F H,SO.« 
a F HCI 

2F HC! 


MollV)I = e 2 Moll! 

Mo(V) ~ 2¢ 2 Moll! (green) 
MoV) ~ 3-2 Moll Ired) 
یکل‎ 

Ni?” + 20 >= Ni 

NOH), + 2e 2 NI + 20H 


APPENDIX 3-A (cont) ملحق 3 - ۸ (نکلة)‎ 


+ 0.92 


+ 0.987 


+ 0.792 
+ 1.93 


+0.197 


تایتروجین 
NO; + 4H,O* + 3e = NO + 6H,O‏ 
NO; + 3H,O* + 2e z2 HNO, + 4H,O 1 F HNO,‏ 
2NO; + 4HO* +2e= N,O, + 6H0‏ 
HNO, + HyO* +ez2 NO + 2H,O‏ 
N, + 4H,O* + 2e2 2NH,OH * + 2H,O‏ 
NO, + HO" +ez2 HNO, + H,O‏ 
اوک جي 


._ O, + 2H,O* + 2e O, + 3H,O 


O, + 4H,O* + 4¢ z2 6H,O 

O, + 2HyO* + 2e= H,O, + 2H,O 

HO, + 2H0 * + 2e xz 4H0 

بلادیرم 

Pd(I11) + 2e = Pd 4F HCIO, 


` HPO, + 2H,O* + 2¢ HPO, + 3H,O 


H,PO, + 2H,O* + 2e xz H,PO, + 3H,O 
بلاتین‎ 
2* + ء2‎ =۴ 
PIC” + 2¢ x Pt + 4C1 
PICI” + 2e 2 PCI” + 2CI7 
بوتاسيوم‎ 
K*+eszK 
ليبوم‎ 
Se + 2H;O* + 2e = H,Se + 2H,O 
H,SeO, + 4H,O* + 4¢ x Se + 7H,O 
SeOğ” + 4H0" + 2e H,SeO, + SH,O 


Ag’ +ezAg 

1 F HCIO, 
Ag(II) + e =z Ag(1) 4F HNO, 
AgBr +exzAg + Br 
AgCÛI + e z2 Ag + C7 

sat'û KCI 


Agl +ezAg +I” 

Ag,ÛO + H,O + 2e = 2Ag + 20H 
صردیرم‎ 

Na*ٴ‎ +e+z2 Na 

رونم 


Sr? * + 2e2 Sr 
م‎ 
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مسق 3 - ۸ (تک3) 


APPENDIX 3-A (cont.) 


+007 


+0.8 


-09 


+014 


+ 0360 


+0141 
-12 
+ 0.09 
+017 


+ 201 
—- 0.66 


-6 
+128 


-0.40 


+4 


-1.63 
-037 
+ 0.10 


-003 


1 F H,SO, 


1 F HCI 


1 F HCI 


1 F HCI 


12 F HCI 
12 F HCI 
12 F HCI 


12 F HCI 


i F HCI 


1 F H,SO. 


کیربت 

S + 2H0’ +2 = H,S + 2H,O 

. 2S0 + 2H,O + 2= S,01 7 + 4OH 7 
S407 + 2e2 25,03 

SOl]° + 4H,O* + 2e x= SO, + 6H,O 


S017 + 2ez SO 

ŞO} + 3H,O + 4e = S + GOH 7 
الوه‎ 

TI +e=1T!| 

TIOT) + 2e = 71)1( 


تصد. 
Sn ' + 2e = Sn‏ 

SrClj + 2e = Sn + 4C1 
Sn(l]V) + 2e ze Sn!) 


اوم 

Ti? * 4+ 2e ¡i 

T* +e Ti" 

TiO?* + 2HyO*' +ex=Ti?’ + 3H,O 
تکین‎ 

W(V) + 2e = W(I11) (gregn) 

W(V) + 2e = W(III) (red) 

W(V)}) +e+2 W(IV) 

2WO, + 2H,O' + 2e +2 WO, + 3H;O 
W(VTI) + e x W(V) 

وراتوم 


UQV) + e = U(M1) 


UO? * + 4H,O* + 2e» U** + 6H,O 
UO?” + 4H,O' + 3e U?° + 6H,O 
UO} +e= UO; 

UO; + 4H,O° +e= U“" + 6H,O 
ادم‎ 

V°* +2 

Vi 4e ° 

VO?’ +2HyO’' +e=¥?°° + 3H,O 


VO; +2HyO” +e=¥O?° + 3H,O 
نطرصین‎ 

Zn ° + 22n 

ZmMNH,F ' + 2e = Zn + 4NH, 


75 
¬ 0.60 -081 
=0 - 1.29 
—-0.61, -0.85. 1.47 -1.43, -1 
+004 —- 0.24. -51 
-13 —-0.34 )A) - 1.9 
>0 ppt 

-71 
—1.1 -1.10 
—- 0.40 PP 

< 0.3, 2 
— 0.46 —- 0.48 

~5 

لالكنروليت الاند 
EDTA, HOAc/OAcC”,‏ 

pH? IFNsOH 1F KSCN pH S5 73 F H,PO, 


NR NR 
-05 
- 0.65 
-1.19 
-12 
-007 

NR 


-015 
-1 0 
- 102 
—- 0.09 
NR 
+ 0.06 
0.0. - 0.49 
-8 
-0.53 
-0.58 


pp 
-06. 1.1. - 12 
~11 
-0.50 
—- 0.16 (A1. - 0.62 


- 0.65 
- 0.63 
-13 


-1.1 
- 0.47 
-t.1 


a1 F [C17] 


NR 
-06 
-0.8 
— 1.46 


- 041 

-09 )۸( 
pnt 
NR 


-0.6 
— 0.73 (A). 


—- 0.18 (A) —-0.49 


NR* 
- 0.9 
-064 


Al(11) 
Bi(II1) 
Cd(11) 
Col!) 
CrilI!) 
Cull) 
Fe(II) 
Fe(II) 
Mo(VI) 
Ni(IT) 
Pb(I1) 
Sn(IH) 
Sn(IV) 
Td) 
Zn(îl) 


+ 0.04, -22 


>0 
—- 026, -063 


- 0.44 

- 0.1 )A( -7 
—-0.1. -7 

— 0.48 


—1.79 (pH 2) 
—-0.4 
- 0.59 
- 1.58 


AI) 
BII!) 
Cd1!) 
Cotl1} 
Cr(l11) 
Cufll) 
Fe(II) 
Fe(lI1) 
MaxVI) 
Nill} 
PII) 
Sn} 


- 003 
¬ 0.12 (A) 
-0.12 -52 


~-1.13 
-~- 0.42 


Sntl¥) 
TIL) 
{AndnN 


-045 
-1 04 


م عرض امهرد بشکل 81/2 ؛ ۷ سقلیل 5۳E‏ عع 25 م. هرد الزترة (4) هي رجات اتودية وعند وجود أك من 


جهد » فن الصع يدي اكثر من موجة واحدة . 
+ يدل ۸۸ عل عدم ملاحظة ااال في الالكترولت الاد . 


+ يدل الاخحصار *صم عل ان أيرن المنصر يرب في الالكرول_ الاد . 


<01 


To 


رقم الايداع في المكتبة الوطنية ببغداد ٤٩‏ لسنة ٠١١۱‏ 


لک 


دار الحكمة للطباعة والنشر 
الموصل 


